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RESUMEN

Las nanoparticulas de oxido de zinc (ZnO) son capaces de potenciar las
capacidades fisicas de los textiles convencionales en diversas areas como las
protecciones UV y antimicrobiana. En este trabajo se sintetizaron nanoparticulas
de ZnO por el método de Pechini variando el tiempo y la temperatura de

calcinacion.

Estas nanoparticulas fueron caracterizadas a través de difraccion de rayos X
(DRX), microscopia electrénica de barrido (MEB), microscopia electronica de
transmision (MET) y espectrometria infrarroja con transformada de Fourier (FTIR).
Las nanoparticulas se adhirieron a los diferentes tejidos de algodén de diferentes
gramajes utilizados a través de los métodos pad-dry-cure y otro con isopropanol,
evaluandose la adherencia del material nanoparticulado en las telas mediante
analisis elemental (EDS), FTIR y absorcion atomica y a través de los efectos en
las propiedades de proteccion antimicrobiana y UV en las telas. Igualmente se
evalué la durabilidad de la adhesion de las nanoparticulas realizando pruebas de
lavado, para finalmente evaluar las telas lavadas por analisis MEB, FTIR vy

absorcion atémica.

Se confirmod la presencia de Zn y O, obteniéndose 100% de ZnO en forma de
zincita y con un diametro efectivo minimo de aproximadamente 23 nm, con una
calcinacion a 700°C durante 3 h. Se evaluaron las propiedades antimicrobianas
de las telas impregnadas por los dos métodos, arrojando resultados positivos en
ambos casos, para la mayoria de las telas de algodén evaluadas. El ZnO inhibi6
adecuadamente cepas de los microorganismos de prueba Staphylococcus
epidermidis y Staphylococcus aureus (Gram-positivos), y Klebsiella pneumoniae y

Escherichia coli (Gram-negativos).

La lona “Gaby” prelavada impregnada por el método de isopropanol mostrd la
mejor adherencia y las propiedades de proteccion UV de los tejidos adheridos en
general resultaron ser muy buenas de acuerdo a los valores de transmision

obtenidos. Esto debido a que bloquearon en una mayor proporcién la radiaciéon de



las zonas mas perjudiciales del espectro UV, consiguiéndose en la mayoria de los
casos transmisiones Tyyr medias inferiores al 6,7%, lo cual se considera como
una buena proteccion. Inclusive cerca del 40% de los tejidos ensayados
presentaron una excelente protecciéon al reportarse valores de transmisiones

inferiores al 2,5%.

El método de isopropanol en general brindd una mejor adhesién de las
nanoparticulas de ZnO, asi como una mejor permanencia de las mismas,
posterior al proceso de lavado. Los mayores valores de UPF obtenidos de 171 y
197 corresponden respectivamente a la tela del tipo gabardina Delta 2 crudo
impregnada por los métodos de isopropanol y de pad-dry-cure, respectivamente y
que no fueron sometidas a un proceso de lavado. Estos valores superan
ampliamente el valor de UPF de 40 sobre el cual se considera que un tejido

presenta una excelente proteccién UV.

Para algunos casos, las nanoparticulas disminuyeron de manera drastica su
concentracion en las telas después del proceso de lavado. Esto se explica por la
ausencia de union covalente entre las nanoparticulas de ZnO y los tejidos de
algoddén que pudo no haberse logrado. Se pudo haber tenido una adherencia de
caracter superficial en dichos casos. Para nuevos estudios se recomienda utilizar
otras bacterias y diferentes concentraciones de las mismas asi como diferentes

concentraciones de nanoparticulas de ZnO.
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INTRODUCCION

Luego del descubrimiento del vapor como sustituto de la energia humana, del uso
del petrdleo y la electricidad como fuentes de energia y de la invencion de robots
y ordenadores con softwares avanzados, la nanotecnologia viene a posicionarse
como la revolucién tecnolégica en curso que pretende llegar a concebir cambios
profundos en la forma en la que el ser humano percibe su entorno, mediante la
manipulacion de la materia a una escala menor de un nanémetro. Ademas, la
versatilidad de usos que presentan los materiales asociados a las nanoparticulas
ha determinado un aumento de su demanda, requiriéndose cada vez mas
materiales con propiedades especificas y aplicaciones funcionales mejoradas en
relacion a los materiales convencionales. Las propiedades que se obtienen son
mayor difusividad, mayor resistencia mecanica y reactividad quimica, mayor calor
especifico y resistividad eléctrica y propiedades biolégicas mejoradas. Muchas de
estas propiedades solo se logran obtener cuando el tamafo de particula esta en
el orden de los nandémetros (10'9 m) (Guerrero, Rivas, Rosas y Valdivieso, 2013,
p. 75).

Varios paises, principalmente aquellos desarrollados, consideran que la
nanotecnologia permitira un desarrollo econémico futuro y tendra un impacto
potencial en diversas industrias, llegando a revolucionarlas para crear nuevos
productos y procesos mejorados (Clement, Iseli, Karote, Cremer y Rajagopalan,
2012, pp. 265-267). Segun Lux Research, en 2008 a nivel mundial las inversiones
publicas y privadas en el area de nanotecnologia totalizaron 18.2 mil millones
USD. Por primera vez en 2007, la financiacion privada de la nanotecnologia en
todo el mundo superd la financiacién publica, lo que indica que la investigacion
basica ha dado lugar a la comercializacion y la rentabilidad de las inversiones
(Clement et al., 2012, pp. 300-301).

Con la innovacién de técnicas instrumentales avanzadas, los nuevos
nanomateriales se estan desarrollando, produciendo y caracterizando de acuerdo
a las nuevas aplicaciones (Kwon, Kim, Lim y Shim, 2002, p. 146). La importancia

del uso de las nanoparticulas esta relacionada con los avances en las areas de la
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ciencia de materiales, transporte, medicina, electronica, quimica, biotecnologia,
entre otros y sus aplicaciones mas recientes a su vez estan asociadas con la
produccion de productos sanitarios, cosméticos, alimentos y agentes
conservantes, los cuales presentan mayor seguridad y estabilidad en
comparacion con los productos a granel o sus homologos organicos (Clement et
al., 2012, p. 268; Manna, 2012, p. 152).

El desarrollo de agentes con actividad antimicrobiana asi como el descubrimiento
de las propiedades antimicrobianas de 6xidos metalicos, en especial del ZnO ha
cobrado un mayor interés en los ultimos afos, debido en gran parte a la creciente
aparicion y propagacion de multiples cepas resistentes a los antibidticos y a los
agentes antimicrobianos organicos (Cioffi y Rai, 2012, pp. 156-158). Ademas, la
contaminacion microbiana se vislumbra como un problema de salud serio en los
ambitos asociados a las hospitalizaciones y a la comunidad y en las industrias

alimentarias (Manna, 2012, pp. 152).

Las nanoparticulas de ZnO por su parte se han mantenido en la vanguardia
debido a su durabilidad, alta selectividad y biocompatibilidad. Este compuesto es
uno de los cinco compuestos de Zn que son reconocidos como seguros por la
U.S. Food and Drug Administration (21CFR182.8991). EI ZnO se utiliza
actualmente como un agente antimicrobiano en formulaciones tanto a micro como
a nanoescala. Sin embargo, numerosos informes indican una mayor actividad
para las particulas de menor tamafio que aquellas mas grandes, debido a la alta
relacion area superficial a volumen, la cual proporciona una gran area superficial
para la interaccion con las paredes de celulares de las bacterias (Meghana,

Ponnusamy y Muthamizchelvan, 2013, p. 2).

Con respecto al desarrollo de la nanotecnologia en el Ecuador, a nivel industrial
se han observado algunos avances interesantes, aunque escasos. En el entorno
universitario se han llevado a cabo varios proyectos de investigacion que han
dado como resultado nuevos materiales que buscan atender las necesidades
urgentes del pais. Adicionalmente, se han logrado realizar diversos estudios

relacionados con nanotecnologia y dentro de esto, con la sintesis de
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nanoparticulas de ZnO, por ejemplo, en atmédsfera controlada mediante inyeccion

de gases, o por el método de precipitacion controlada.

En el caso de la Escuela Politécnica Nacional se han realizado investigaciones en
el marco del proyecto PIC-09-493 “Desarrollo de Nuevos Materiales para
Aplicaciones Estructurales e Industriales” (Guerrero, Davila, Galeas, Pontén,

Rosas y Valdivieso, 2011, p. 7).



1. REVISION BIBLIOGRAFICA

1.1. NANOPARTICULAS DE OXIDOS METALICOS

1.1.1. NANOTECNOLOGIA Y NANOPARTICULAS

La nanotecnologia, de acuerdo con la Iniciativa Nacional de Nanotecnologia en
los Estados Unidos (NNI, por sus siglas en inglés), se define como la utilizacion
de estructuras con al menos una dimension de tamafo nanométrico para la
construccion de materiales, dispositivos o sistemas con propiedades nuevas o
significativamente mejoradas debido a su nano-tamafio (Yadav, Prasad, Kathe,
Raj, Sundaramoorthy y Vigneshwaran, 2006, p. 641). En los ultimos afios, la
investigacion y el uso de nanomateriales han atraido mucho interés debido a su
tamano reducido (1-100 nm) y a las nuevas estructuras que exhiben propiedades
bioldgicas, fisicas, quimicas, significativamente mejoradas en comparacién con
sus contrapartes volumétricas o precursores moleculares. En este contexto, la
nanociencia y la nanotecnologia han emergido como una nueva rama de la
ciencia multidisciplinaria que ha integrado a la ingenieria con la biologia, la
quimica y la fisica, debido a sus posibles aplicaciones en una amplia variedad de
campos como la electrdnica, la ceramica, la catalisis, almacenamiento magnético
de datos, componentes estructurales, alimentos, entre otros (Manna, 2012, p.
151).

Hoy en dia, la nanotecnologia esta operando en diversos campos de la ciencia a
través de la utilidad que brinda para materiales y dispositivos que utilizan
diferentes técnicas a escala nanométrica. En los ultimos afos, las nanoparticulas
han sido un material comun para el desarrollo de nuevas aplicaciones de
vanguardia en comunicaciones, almacenamiento de energia, sensores, en optica,
en proteccion del medio ambiente, en el area de cosméticos, biologia y medicina.
Esto debido a sus propiedades Opticas, eléctricas y magnéticas de considerable

importancia (Vaseem, Umar y Hahn, 2009, pp.1-4).



En particular, la exclusividad de las propiedades de las nanoparticulas y su
utilidad también surgen a partir de una variedad de atributos. Estos incluyen la
similitud de tamafio de nanoparticulas y biomoléculas tales como proteinas y
acidos polinucleicos. Ademas, las nanoparticulas pueden ser formadas con una
amplia gama de metales y materiales de nucleo semiconductor que imparten
propiedades especialmente utiles, tales como la fluorescencia y comportamiento

magneético

La disminucion del tamafio de particula genera que los mismos exhiban mayor
difusividad, aumento de la resistencia mecanica y reactividad quimica, mayor
calor especifico y propiedades bioldgicas y de resistividad eléctrica mejoradas.
Esto se debe principalmente a que mientras las particulas se hacen mas
pequenas, la proporcion de atomos encontrados en la superficie aumenta en
relacion a la proporcidon dentro de su volumen, lo que significa que los materiales
compuestos que contienen nanoparticulas pueden ser mas reactivos y mejoren

sus propiedades quimicas (Manna, 2012, pp. 151-154).

Las nanoparticulas se han empleado de diversas maneras en cuanto a su forma y
en numerosas aplicaciones. La industria del automévil, por ejemplo, se ha
constituido en uno de los precursores en el uso de nanocompuestos poliméricos
reforzados con nanoparticulas. Pulimentos anti-rayones para los autos que se
realizan con nanoparticulas de silice, brindan a las carrocerias una excelente
resistencia mecanica, un brillo duradero y la dureza de un diamante. Los
nanotubos de carbono, por otra parte, se pueden encontrar en las raquetas de
tenis de ultima generacion, al igual que en cuadros de bicicletas y en otros
materiales deportivos, que representan equipamientos mas ligeros y desempefos

mejorados y especializados (Dastjerdi y Montazer, 2010, p.12).

La nanotecnologia ha sido bien explotada por aplicaciones comerciales de
diversos productos. En textiles, también la nanotecnologia ha ganado su
importancia en el procesamiento y acabado de productos textiles impartiendo
mejoradas o nuevas propiedades. Textiles funcionales con propiedades tales

como la antimicrobiana, proteccion ultravioleta, actividad autolimpiante,



antiradiacion, resistencia a insectos y fragancia han atraido mucha atencién en los
ultimos afos. Por lo tanto, hay una amplia gama de nanoparticulas y
nanoestructuras que se inmovilizan en fibras, que imparten nuevas propiedades a
los productos definitivos de prendas de vestir. Uno de los enfoques para mejorar
la propiedad de bloqueo de la actividad UV, la actividad anti-microbiana y de auto-
limpieza de telas es recubrir la superficie con nanoparticulas (Sivakumar,

Murugan, Sundaresan y Periyasamy, 2012, p. 285).

Por su parte, entre los métodos para la modificacion de sustratos poliméricos se
tienen: el procesamiento sol-gel cargando nanoparticulas en liposomas, utilizando
la estructura nanoporosa de fibra de celulosa como nano-reactor para la sintesis
in situ de nanoparticulas metalicas; la pulverizacién catdédica de nanoparticulas
durante la polimerizacion del plasma, la adiciéon de surfactantes de intercambio
ionico funcionalizados en el proceso de polimerizacion y el sistema convencional
de pad-dry-cure como proceso para el tratamiento de las telas con las particulas
coloidales de tamano nanométrico (Dastjerdi y Montazer, 2010, p.12).

Entre los métodos implementados para la modificacién de la superficie de los
nanomateriales se encuentra el uso de acidos policarboxilicos como espaciadores
para la fijacion de nanoparticulas de TiO, a las telas. También se usan como
pretratamientos de plasma para la generacion de grupos activos en la superficie
que se combinaran con estas nanoparticulas (Dastjerdi y Montazer, 2010, p.12).
La generacion de estos grupos radicales se logra también mediante la irradiacion
de las superficies textiles con luz UV para ligar las nanoparticulas. Asi mismo se
han depositado nanoparticulas de soluciones de sales metalicas en la superficie
pretratada de un textii con plasma RF y vacio UV y se han producido
nanoparticulas en la matriz polimérica a través de la reduccién de sales metélicas

bajo irradiacion con luz UV (Dastjerdi y Montazer, 2010, p.12).

Las modificaciones de la fibra en una escala nanométrica desembocan en una
considerable mejora de la tela, en términos de confort térmico, la capacidad de
crear ropa que no necesita ser planchada, proteccién contra las manchas y una

mejor higiene debido a la incorporaciéon de nanocontenedores antibacterianos.



Las nanoparticulas de ZnO y de CuO por ejemplo han sido incorporadas en las
paredes de los hospitales como antimicrobianos, y las de TiO; juntamente con las
de ZnO se han utilizado en los protectores solares UV debido a sus

caracteristicas de absorcion UV (Meghana et al., 2013, p. 2).

La industria cosmética es atraida por la oportunidad que el nanomundo ofrece
especialmente para los productos para la piel. Las microesferas de polimeros
biodegradables permiten la liberacién de vitaminas que brindan mas elasticidad a
la piel y ayudan combatir el envejecimiento cutaneo. Para la industria
farmacéutica las nuevas perspectivas incluyen ciertos medicamentos que pueden
ser colocados en nanocapsulas que funcionan como vectores para poder llegar a
las fuentes de dolor en el cuerpo humano o que son capaces de ofrecer una mejor

absorcion y un alivio temporal (Nouailhat, A., 2008, p. 119).

La aparicion de pigmentos basados en nanoparticulas, generalmente en forma de
nanopolvos, corresponde a un avance que esta siendo ya explotado
comercialmente y que se desarrolla de acuerdo a los requisitos impuestos por la
industria cosmética a sus productos, los cuales presentan una elevada proteccion
contra la luz ultravioleta y contienen materiales opacos que reflejan la luz,
principalmente 6xidos metalicos, lo que genera buena apariencia estética y los
hace favorables frente a las cremas tradicionales (Peverari et al., 2005, pp. 59-
60).

Finalmente, la actividad antimicrobiana de las nanoparticulas ha sido estudiada
para varias nanoparticulas metalicas y de 6xidos metalicos y polvos a granel con
diferentes bacterias patégenas y no patégenas. Los materiales inorganicos con
actividad antibacteriana se pueden utilizar en diferentes formas, tales como
polvos, revestimientos en la superficie de dispositivos médicos u hospitalarios, y/o
como parte de revestimientos organicos/inorganicos de nanocompuestos en
numerosos sectores industriales, incluyendo el medio ambiente, alimentos,
textiles, envases, la asistencia sanitaria y atencion médica, asi como construccion

y decoracion (Manna, 2012, p. 161).



1.1.2. METODOS DE OBTENCION DE LAS NANOPARTICULAS

La obtencion de nanoparticulas que tienen forma y tamafo uniforme a través de
rutas de sintesis sencillas es el principal problema en la obtencion de dichas
nanoparticulas. Durante la ultima década, se han desarrollado nuevas rutas de
sintesis que permiten el control preciso de la morfologia y el tamafo de las
nanoparticulas. Su sintesis es posible a través de medios: liquido (método
quimico), sélido, o gaseoso. Los métodos quimicos son los mas populares debido
a la variedad de ventajas que presentan sobre los otros métodos, tales como su
bajo costo, la seguridad y las rutas sintéticas ecolégicamente amigables. Ademas,
estos métodos proporcionan un control riguroso del tamafio y la forma de las

nanoparticulas (Vaseem et al., 2009, pp.1-4).

En general, se necesitan nanoparticulas con una alta relacion superficie a
volumen, pero la aglomeracion de particulas pequefias precipitadas en la solucion
es la principal preocupacion en la ausencia de cualquier estabilizante. En este
sentido, las preparaciones de coloides estables son importantes para el
crecimiento de nanoparticulas. Estas nanoparticulas son generalmente
estabilizadas por repulsion estérica entre las particulas debido a la presencia de
surfactante, moléculas de polimero, o cualquier molécula organica unida a la
superficie de las nanoparticulas. A veces la repulsion de Van der Waals (repulsion
electrostatica) también juega un papel importante en la estabilizacion de las

nanoparticulas (Vaseem et al., 2009, pp.1-4).

Se han adoptado métodos de sintesis con parametros y condiciones especificas
de incremento de temperatura y presion para lograr diferentes formas de
nanoparticulas de ZnO: nanoesferas, nanotubos, nanovarillas, nanocintas,
nanohilos, nanoanillos, etc. Estos métodos incluyen: deposicion quimica de vapor
de metales organicos, sintesis hidrotérmica, evaporacion térmica a través de un
proceso de liquido-vapor-sélido asistido por un catalizador, y la oxidacién de polvo

de zinc metélico (Manna, 2012, p. 154).



La sintesis de nanoparticulas de ZnO depende en gran medida de si se van a
utilizar en sistemas relacionados biolégicos y/o no biolégicos. La sintesis
relativamente simple a temperatura ambiente es mas importante que otros
metodos, ya sea para recubrimientos o aplicaciones bioloégicas. A bajas
temperaturas, la sintesis se centra principalmente en los procesos de Oxido
reduccion para calcogenuros metalicos o en la precipitacion y/o cristalizacién
limitada para algunas sales metélicas e hidroxidos. En general, estos métodos se
clasifican en dos rutas principales de sintesis de nanoparticulas: en fase vapor y

la sintesis en fase de solucion (Manna, 2012, p. 154).

El método conocido como sol-gel presenta un bajo costo y una ruta de sintesis
ambientalmente amigable, por lo que se considera el mas popular en la literatura
para la obtencion de nanoparticulas de ZnO. Sin embargo, la sintesis de
nanoparticulas en la solucién requiere un tamano y forma adecuadamente
definidas, lo cual se ha logrado a través de la descomposicion del precursor
organometalico al material oxidado en el aire o utilizando un ligando de cadena de
amina larga: hexadeilamina (HDA por sus siglas en inglés) bajo una atmdsfera de
argén adicionada a la solucion, lo que resulta en nanoparticulas de ZnO

adecuadamente definidas (Vaseem et al., 2009, pp.1-4).

El método de Pechini, también conocido como método del precursor polimérico,
permite por su parte obtener nanoparticulas ceramicas u Oxidos metalicos
partiendo de reacciones de poli-esterificacion de complejos metalicos acidos. Los
quelatos formados al ser calentados en presencia de un alcohol polihidroxilico
como el etilenglicol, producen una reaccién de poliesterificacion, generando asi un
polimero en forma de resina homogénea. Los tratamientos que se desarrollan
para este método por lo general tienen como parametros la relacion molar
precursor/agente quelante/solvente, temperatura y tiempo de reaccion, pH y
velocidad de agitacion (Barros, Barbosa, Dos Santos, Barros y Souza, 2006, p.
1348).

Se han experimentado diferentes condiciones para este método; por ejemplo

(Barros et al., 2006) obtienen polvos de ZnO nanocristalinos por el método de



Pechini utilizando acetato de zinc, acido citrico y etilenglicol, calcinando por 1 hora
con variacion de la temperatura de calcinacién desde 500 °C hasta 900 °C,
obteniéndose tamarnos desde los 24 nm hasta los 55 nm, respectivamente; es
decir, aumentando el tamano conforme se aumenta la temperatura de calcinacion.
Estas nanoparticulas tienen la forma de wurtzita y la mejor cristalizacion se
obtiene justamente a 500 °C (p. 1349).

La precipitacion de soluciones homogéneas por otro lado, constituye una de las
rutas quimicas mas utilizadas para la obtencion de polvos ceramicos debido
principalmente a que los OH™ requeridos para que se lleve a cabo la hidrdlisis y
posteriormente la precipitacion del compuesto de interés se suministran
paulatinamente, siendo aportados por medio de la descomposicion de un
determinado compuesto. Este procedimiento evita la generacion de gradientes de
concentracion del precipitante que ocurren cuando los OH™ son suministrados por
goteo por ejemplo, con lo cual e obtienen precipitados con particulas cristalinas
muy bien formadas. Sin embargo, el gran inconveniente de este procedimiento
esta en la eleccion de la fuente de OH™ asi como del precursor, debido a que se
requiere eliminar de la solucién al radical o cation que acompana al hidroxilo asi
como al anion que acompafa al catidbn que se desea precipitar para evitar que
intervengan en las reacciones que puedan darse durante todo el proceso
(Rodriguez, J., Moure C., Duran P. y Fernandez J., 1997, p. 136)

1.1.3. OXIDOS METALICOS Y EL OXIDO DE ZINC

Existen varios tipos de nanoparticulas reportados en la literatura, por ejemplo,
nanoparticulas metalicas, nanoparticulas de 6xidos metalicos, y nanoparticulas de
polimeros. Entre todos estos tipos, las nanoparticulas de oxidos metalicos se
destacan como uno de los materiales mas versatiles, debido a sus diversas
propiedades y funcionalidades (Vaseem et al., 2009, p. 2). En particular, los
oxidos de metales de transicion, tienen una gran variedad de aplicaciones en
diversos campos debido a sus excelentes propiedades quimicas, Opticas,
magnéticas y eléctricas. Estos Oxidos metalicos al ser sintetizados presentan una

alta relacion superficie/volumen y con morfologias inusuales que contienen



numerosos sitios de superficie reactivos que pueden ser facilmente
funcionalizados con diferentes grupos de acuerdo con las aplicaciones deseadas
(Manna, 2012, pp. 151-154).

Dentro de los agentes antibacterianos de importancia para una serie de sectores
industriales, incluyendo alimentos, textiles sintéticos, empaques, cuidado de la
salud, asi como también para la construccidén, se pueden clasificar dos tipos:
organicos e inorganicos. Los materiales inorganicos, entre los que se tiene 6xidos
metalicos tales como TiO,, ZnO, MgO y CaO, son de particular interés ya que no
solo son estables bajo rigurosas condiciones de procesamiento, sino también son
considerados generalmente como materiales seguros para los seres humanos vy

los animales (Sricharussin, Threepopnatkul y Neamjam, 2011, p. 1037).

La mayor parte de las investigaciones de las propiedades antimicrobianas de
oxidos metalicos estan referidas a su uso como recubrimientos antimicrobianos de
las superficies de varios dispositivos; de esta manera, se busca eliminar la
supervivencia de microorganismos sobre las superficies del entorno, aminorando

eventualmente la propagacion de enfermedades (Cioffi y Rai, 2012, pp. 156).

Se ha reconocido que los nanomateriales pueden representar un peligro para la
salud al ser inhalados y supongan mas citotoxicidad que las particulas mas
grandes del mismo material. En este contexto, el ZnO presenta ventajas sobre
otros oxidos metalicos tales como el TiO, al desarrollar agentes antimicrobianos
basados en el 6xido de metal en condiciones ambientales, dado que su actividad

no requiere fotoactivacion (Cioffi y Rai, 2012, p. 158).

Las principales ventajas de la utilizacion de 6xidos inorganicos en comparacion
por ejemplo con los agentes antimicrobianos organicos son su estabilidad a
mayores temperaturas y/o presiones, su capacidad para soportar los procesos
severos, y su robustez y larga vida util (Manna, 2012, pp. 152). Algunos o6xidos
metalicos muestran actividad antimicrobiana sin necesidad de ser foto-activados,

entre ellos el ZnO; en contraste con el TiO;, por ejemplo que si necesita ser foto-



activado. Siendo ambos 6xidos utilizados en la produccion de articulos de

proteccion personal (Manna, 2012, pp. 151-152).

Para los compuestos inorganicos, justamente como el TiO, o el ZnO se favorece
la absorciéon de diferentes radiaciones, debido a que los electrones no se
encuentran ligados a atomos concretos sino mas bien forman parte del conjunto
del cristal, llegando a tener una gran cantidad de niveles de energia disponibles.
No obstante, existe una longitud de onda caracteristica para cada material por
encima de la cual dicho material no puede absorber la luz sino que en cambio
requiere una aportacion adicional de energia. Para el TiO, y el ZnO, esta longitud
de onda les permite absorber practicamente toda la radiacién procedente del

espectro de luz ultravioleta (Sricharussin et al., 2011, p. 1037).

El ZnO por su parte es un material piezoeléctrico de tipo wurtzita con energia de
intervalo de banda de 3.1 a 3.4 eV, que igualmente presenta excelentes
propiedades Opticas, quimicas y eléctricas, sobre todo la propiedad piezoeléctrica
le permite ser util para la fabricacion de dispositivos como sensores
electromagéticos acoplados y actuadores (Vaseem et al., 2009, p. 2). La
cristalizacion del ZnO en esta estructura de wurtzita constituye su fase
termodinamicamente mas estable, en la cual, cada uno de los aniones esta
rodeado por cuatro cationes en las esquinas de un tetraedro con un tipico enlace
covalente sp3. Como se puede apreciar en la Figura 1.1, la estructura del ZnO se
puede describir como un numero alternativo de células unitarias compuestas de
una coordinacion tetraédrica de O, y Zn?* apilados alternativamente a lo largo del
eje ¢, resultando en la ausencia de una estructura de inversion simétrica (Barros
et al., 2006, p. 1348).

Entre los 6xidos metélicos, el ZnO tiene una gran energia de unién de exciton de
60 MeV a temperatura ambiente, que es muy cercana a la del TiO,. Se considera
que es mas adecuado para aplicaciones de fotocatalisis debido a su alta
fotosensibilidad, y estabilidad quimica. Recientemente se ha mostrado un interés
especial en su morfologia, ya que el ZnO puede formar varias nanoestructuras

adecuadas para una amplia variedad de aplicaciones en materiales de proteccion



10

UV, sensores de gas, biosensores semiconductores, dispositivos piezoeléctricos,
pantallas de emision de campo, degradacion foto-catalitica de contaminantes, y
tratamientos antimicrobianos, informacion que se ampliara posteriormente
(Manna, 2012, pp. 151-154 y Vaseem et al., 2009, p.2).

Dentro de los o6xidos metalicos, el ZnO ha sido ampliamente utilizado como
sensor de gas, material farmacéutico, recubrimiento antirreflejo, catalizador,
dispositivo electro-luminiscencia y fotoluminiscencia, electrodo transparente para
células solares, varistor, protector UV, entre otros. Adicionalmente, las
nanoparticulas de ZnO se incluyen en productos de cuidado personal tales como
pasta de dientes, productos de belleza, protectores solares y textiles y asimismo,
por sus propiedades antisépticas, se usa para los tratamientos de la piel

(Peverari, Pires, Gongalves y Serra, 2005, pp. 59-60).
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Figura 1.1 a) Celda unitaria y b) Unidad atémica concerniente al ZnO
(Barros et al., 2006, p. 1349)

1.1.4. NANOPARTICULAS DE OXIDO DE ZINC

Varios parametros fisicos tales como el area superficial, tamafo de particula, la
carga superficial, y el potencial zeta de un material son muy importantes para su

aplicacion y funciones. Estos factores fisicos para las nanoparticulas muy a
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menudo rigen la estabilidad, la captacion, resistencia y actividades quimicas o
biolégicas en el interior de las células vivas. Las nanoparticulas de ZnO se
consideran no toxicas, bioseguras y biocompatibles y se han encontrado en
muchas aplicaciones biologicas de la cotidianidad, tales como vehiculos de

farmacos, cosméticos y como rellenos en materiales o dispositivos médicos
(Manna, 2012, pp. 153).
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Figura 1.2. Modelo de la estructura hexagonal wurtzita del ZnO. Se muestra la
coordinacion tetraédrica. Los a&tomos de O estan representados por las esferas
blancas mas grandes, mientras que los &tomos de Zn se muestran como las esferas
negras mas pequefias.

(Vaseem et al., 2009, p. 3)

Para las nanoparticulas de ZnO, la concentracién de atomos de zinc y oxigeno
situados en la superficie se incrementa en gran medida debido a la gran area
superficial, lo cual afecta su densidad y se traduce a su vez en nuevas
propiedades o respuestas fisicas, quimicas y optoelectrénicas. Se puede
visualizar un modelo de estructura hexagonal del tipo wurtzita del ZnO en la

Figura 1.2. La caracteristica mas interesante del ZnO es que su superficie polar
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es inducida por su fuerte sensibilidad a la luz normal a temperatura ambiente.
Especificamente, una vez que un cristal de ZnO es expuesto a la luz normal, se
deforma facilmente por el plano basal o en la direccion de crecimiento [0001] y

forma superficies polares (Manna, 2012, p. 154).

Dada sus vastas areas de aplicacion, se han empleado varios métodos de
sintesis para producir una variedad de nanoestructuras de ZnO, incluyendo
nanoparticulas, nanohilos, nanovarillas, nanotubos, nanocintas y otras
morfologias complejas. Las nanoparticulas de ZnO estan dentro de los materiales
nanoestructurados de base inorganica, clasificacién dentro de la cual también se
encuentran las nanoparticulas de TiO,, Ag, Cu, Ga, etc. (Dastjerdi y Montazer,
2010, p.6).

Las nanoparticulas de ZnO tienen algunas ventajas en comparacién con las
nanoparticulas de plata, tales como un menor costo, aspecto blanco y propiedad
de bloqueo UV. Los polvos de ZnO pueden absorber la luz infrarroja y la onda
electromagnética infrarroja con 5 a 16,68 dB en el rango de 2,45-18 GHz. El ZnO
también se usa para reforzar nanocompuestos poliméricos. También se muestran
idéneos para el mejoramiento de las fases de resistencia al uso-desgaste y anti-
deslizamiento en materiales compuestos como consecuencia de su alto médulo

elastico (Dastjerdi y Montazer, 2010, p.7).

En cuanto a la toxicidad de las nanoparticulas de ZnO, se ha llegado a demostrar
a través de analisis opticos (OSA.org The Optical Society) que las mismas no
logran penetrar la epidermis; por lo que se considera que el riesgo de toxicidad es
bajo. Existen pruebas que revelan una transmision transcutanea de
nanoparticulas hacia el organismo; sin embargo, las mismas son insuficientes o
no concluyentes y se requeriria de trabajos complementarios rigurosos para
extraer una conclusion precisa (Martin, 2008). Finalmente, se usa ZnO como
agente antibacterial particularmente debido a que estas particulas no son toxicas

para las células humanas (Issa et al., 2013, p. 3971).
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1.1.5. EFECTOS ANTIBACTERIANOS DE LAS NANOPARTICULAS DE OXIDO
DE ZINC

Varios estudios han demostrado la actividad antimicrobiana de particulas de gran
tamafo de ZnO en el intervalo de 0,1-1,0 mm bajo luz visible, mientras que
similares estudios con nanoparticulas de ZnO mostraron mayor actividad
antibacteriana contra los microorganismos E. coli, S. aureus, y B. subtilis. Se ha
demostrado que la actividad funcional y la consecuente toxicidad de las
nanoparticulas de ZnO puede ser influenciada por el tamafio de particula y la
concentracion, llegando a ser inversamente proporcionales al tamafio y la
concentracién de nanoparticulas de ZnO utilizados contra S. aureus y E. coli
(Manna, 2012, p. 162).

Especificamente, los estudios sobre E. coli con tamafios de particula que van
desde micras (2 mm) a nandémetros (45 y 12 nm) mostraron un efecto
antibacteriano mas eficaz con nanoparticulas mas pequefias en comparacion con
las particulas de mayor tamafno. Esto se debe al hecho de que las particulas mas
pequefas estaran presentes en un numero mas alto y tendran una mayor relacion
area superficial a volumen para cubrir a los microorganismos objetivo y atribuirse
una mayor reactividad en la superficie, comparado con las particulas de mayor
tamano (Manna, 2012, p. 162). Asi, existen varios reportes acerca de la
dependencia del tamafio con la actividad antibacteriana del ZnO; sin embargo, la
influencia de la forma de las nanoparticulas en la actividad antibacteriana

constituye un tema aun menos abordado (Meghana et al., 2013, p. 1).

Ademas de la dependencia del efecto antibacteriano con el tamafio de las
nanoparticulas de ZnO, una gran parte de estudios en la literatura indican
claramente que dependiendo de la dosis existen diversas formas de actividad
antibacteriana de las nanoparticulas de ZnO contra bacterias tanto Gram-positivas
(bacterias que se tifien de azul oscuro o violeta por la tincion de Gram) como
Gram-negativas (bacterias que se tifien de rosa leve por la tincion de Gram)
(Meghana et al., 2013, p. 1).
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El efecto antibacteriano de las nanoparticulas suele mostrarse significativamente
mas pronunciado en las bacterias Gram-positivas que sobre las bacterias Gram-
negativas debido probablemente a la complejidad de la estructura de la
membrana celular que exhibe cambios significativos en la permeabilidad de la
membrana y en otras propiedades superficiales en presencia de nanoparticulas
de oxidos metalicos (Manna, 2012, p. 163). Las nanoparticulas de ZnO han
mostrado una toxicidad selectiva hacia una amplia gama de microorganismos
gram-positivos y gran-negativos incluyendo los principales microorganismos
transmitidos por los alimentos como E. coli, MRSA, Listeriamonocytogenes, etc.
(Meghana et al., 2013, p. 1).

Se han propuesto varios mecanismos para explicar la toxicidad del ZnO. Algunos
estudios proponen que las suspensiones acuosas de ZnO producen mayores
niveles de especies reactivas del oxigeno (ROS), principalmente H20,, lo cual
genera estrés oxidativo en las paredes celulares bacterianas. Ademas, la
liberacion de iones de Zn de la suspension de ZnO, interacciones electrostaticas y
ligadas al receptor, entre las nanoparticulas y la membrana celular también se

considera que contribuyen a la muerte celular (Meghana et al., 2013, p. 1).

1.1.6. EFECTOS DE PROTECCION UV DE LAS NANOPARTICULAS DE
OXIDO DE ZINC

Adicionalmente a sus aplicaciones como sensores de gas, foto-detectores y
demas aplicaciones fotocataliticas, las nanoparticulas de ZnO exhiben
estupendas propiedades de bloqueo UV. Generalmente la luz solar se compone
de tres tipos de radiacion UV, es decir: la radiacion UV-A (320-400 nm), UV-B
(290-320 nm) y UV-C (250-290 nm). La radiacion UV-A constituye la de mayor
preocupacion, puesto que contribuye aproximadamente un 95% de la radiacion
total de la luz solar. La radiacion UV-B contribuye alrededor de un 5%, y la
radiacion UV-C no tiene efecto prominente, ya que es absorbida por la capa de
ozono en la superficie de la tierra. Por otra parte, la radiacion UV-A es

considerada mas peligrosa que la radiacion UV-B, porque es aproximadamente
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100 veces mas intensa que ésta ultima y puede penetrar mas profundamente en

la zona de la dermis de la piel (Vaseem et al., 2009, p. 33).

De acuerdo a los valores citados de radiacion UV, es importante bloquear
principalmente los tipos de radiacion dafina, ya que la exposicion a esta radiacion
provoca cancer de piel en los seres humanos. En general, para proteger la piel, se
anaden a las formulaciones cosméticas materiales que tienen propiedades de
bloqueo de UV. Para la proteccion de la piel de la radiacion UV-A, las
nanoparticulas de ZnO constituyen un material bloqueador UV efectivo en
comparacion con el TiO,. En general, las nanoparticulas de ZnO absorben
eficazmente la radiacion UV-A y no la dispersa, pero el TiO, generalmente
dispersa estas longitudes de onda. Aunque la absorcion de radiacion UV-A del
ZnO es buena en comparacion con TiO,, su actividad fotocatalitica dificulta su
posible aplicacion en formulaciones cosméticas. Ademas, debido a esta alta
actividad, se generan especies reactivas de oxigeno, que pueden oxidar los
ingredientes que intervienen en la formulacién cosmética (Vaseem et al., 2009, p.
33).

Ademas de ser mas atractivos desde el punto de vista estético, los nanopolvos
reflectantes mas modernos brindan un mayor espectro de proteccién contra la luz
UV. Generalmente las particulas de TiO; y ZnO tienen un tamafio que supera los
200 nm y dispersan todas las longitudes de onda del espectro visible dando lugar
al color blanco. Los nanopolvos son transparentes porque el diametro de las
nanoparticulas es menor que la longitud de onda de la luz visible. Las antiguas
cremas solares por otra parte dispersan la luz visible ademas de bloquear la luz
ultravioleta, dando a la crema un color blanquecino (Sricharussin et al., 2011, p.
1038)

Las nanoparticulas de ZnO ofrecen efectivas propiedades fotocataliticas una vez
que son iluminadas por la luz por lo que son empleadas para impartir propiedades
de auto-limpieza y antibacteriana a los textiles. Los rendimientos funcionales en
textiles requeridos por los consumidores incluyen actividad antibacteriana,

proteccion UV, auto-limpieza y liberacibn de manchas. Los microbios como
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bacterias, virus y hongos representan un cumulo de peligros para el ser humano.
El 90% de casos de cancer de piel se pueden prevenir por medio de la proteccion
ante el sol. Las nanoparticulas de TiO, y ZnO a menudo aumentan el area
superficial y presentan mayores propiedades de absorcién en la region UV
(Sivakumar et al., 2012, p. 285).

1.1.7. NANOPARTICULAS UTILIZADAS EN TEXTILES

La aplicacion de las nanoparticulas a los materiales textiles ha sido objeto de
varios estudios destinados a la produccion de tejidos acabados con diferentes
usos, lo que ha desembocado en el aumento vertiginoso de la utilizacion de la
nanotecnologia en la industria textil. Esto se debe principalmente a que los
métodos convencionales utilizados para impartir diferentes propiedades a los
tejidos a menudo no conducen a efectos permanentes y los tejidos eventualmente
perderan sus funciones después del lavado o del uso. Las nanoparticulas pueden
proporcionar alta durabilidad para las telas tratadas con respecto a los materiales
convencionales debido a que poseen una gran area superficial y una elevada
energia a nivel superficial que garantiza una mejor afinidad por las telas y
conduce a un aumento de la durabilidad de las funciones textiles (Becheri, Durr,
Lo Nostro y Baglioni, 2008, p. 680).

El revestimiento de la superficie de los textiles con particulas de tamano
nanométrico de 6xidos de metal ha ganado mas importancia en la actualidad
debido a sus ventajas especificas. Propiedades multi-funcionales como el bloqueo
de los rayos UV, anti-bacteriano, desprendimiento de la suciedad y de auto-
limpieza se consiguen mediante recubrimiento nano. Dentro de las nanoparticulas
metalicas, destacan los estudios que se han realizado para el TiO, como material
de recubrimiento y varias formas de ZnO se han sintetizado y aplicado en tejidos
de algodon (Sricharusin, 2011, p. 1037).

Se ha podido comprobar que el rendimiento caracteristico de las nanoparticulas
de ZnO como absorbentes de UV se puede transferir de manera eficiente a los

materiales textiles a través de la aplicacion de las nanoparticulas de ZnO en la
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superficie de los tejidos de algodon y lana (Becheri et al., 2008, p. 679). En la
Tabla 1.1 se muestra una referencia comparativa entre distintos materiales

nanoestructurados y sus caracteristicas al ser aplicados en textiles.

Tabla 1.1. Caracteristicas de materiales inorganicos nano-estructurados aplicados en

textiles

Material inorganico nano- | Caracteristicas

estructurado

Diéxido de titanio y | Antibacterial, foto catalizador, auto-limpieza, proteccion

modificado organica o | UV, purificador de agua y de aire, degradacion del color,

inorganicamente sensor de gas, celdas solares, hidrofilico, super
hidrofobico, co-catalizador para la reticulacion de
algodon, foto estabilizacion de lana

Plata Antimicrobiano, desinfectante, conductor eléctrico,
proteccion UV, anti fungico

Oxido de Zinc Antibacterial, proteccion UV, super hidrofobico,
fotocatalizador

Cobre Antibacterial, proteccion UV, conductor eléctrico

Arcillas Antibacterial, retardante de llama, absorbente UV

Oro Antibacterial, anti fungico, conductor eléctrico

Galio Antibacterial

Nanotubos de carbon (CNT | Antimicrobiano, conductor eléctrico, retardante de llama,

por sus siglas en inglés) antiestatico, absorbente quimico

(Dastjerdi y Montazer, 2010, p. 10)

Se conoce que los compuestos de TiO, y el ZnO de tamano nano fueron mas
eficientes en la absorcion y la dispersion de la radiacion UV que en su tamafio
convencional y son por lo tanto mas capaces de bloquear los rayos UV. Esto se
debe al hecho de que nanoparticulas tienen un area superficial mayor por unidad
de masa y volumen que los materiales convencionales, lo que lleva a la
efectividad del bloqueo de la radiacion UV (Sivakumar et al., 2012, p. 285). Por
ejemplo en el estudio realizado por Sricharusin (2011), las nanoparticulas de ZnO

de forma esférica y de multipétalos, que presentarian la mayor area superficial,
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mostraron como revestimiento de las telas, excelentes propiedades de bloqueo
UV (pp. 1037-1040).

1.2. TEJIDOS DE ALGODON

1.2.1. MODIFICACION DE LOS MATERIALES TEXTILES

A nivel de la industria textil, la degradacion de los productos textiles constituye
uno de los mayores retos con los que se debe lidiar. Las formulaciones quimicas
textiles por lo general suelen ser susceptibles a sufrir, entre otras cosas, una
degradacion microbiana, que puede alterar sus propiedades y producir efectos
indeseados, como mal olor, ranciedad o decoloracion y, muy probablemente, el
deterioro de las fibras y los tejidos. Las sustancias presentes en los textiles, y las
condiciones a las cuales se los someten, tales como humedad o exposicion al
ambiente, pueden favorecer aun mas, la proliferacion de microorganismos. Por
estos motivos muchas veces se hace necesaria la modificacion de los materiales
textiles, para mejorar sus propiedades y contrarrestar los efectos indeseados

mencionados (Dastjerdi y Montazer, 2010, p. 11).

La modificacion de los productos textiies a través de la incorporacién de
nanocompuestos poliméricos, asi como también la modificacion superficial de los
materiales textiles con materiales nanoestructurados metalicos e inorganicos se
han desarrollado debido a las propiedades Unicas que presentan estas
estructuras. Varias técnicas como la de combinaciones en estado fundido de
nanocompuestos con el polvo de polimero utilizando diferentes métodos de
mezcla, tienen una pontencialidad extraordinaria para la produccion en masa.
También constituyen procesos de alta calidad, cuidadosos del medio ambiente y
métodos facilmente ajustables para la modificacion industrial. Sin embargo, se
limitan a las fibras sintéticas y a particulas situadas en la parte central de los
filamentos no incorporados en el rendimiento antibacteriano (Dastjerdi y Montazer,
2010, p. 11).
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Issa et al. (2013) plantearon que existen dos rutas generales para impregnar las
nanoparticulas de ZnO sobre las fibras de algodén. La primera ruta en la que los
nanocristales preparados de ZnO, se revisten sobre fibras de algodén
simplemente por un proceso de curacion y la segunda, que consiste en utilizar la
radiacion ultrasénica como un método eficaz para la deposicion de
nanomateriales sobre la superficie de fibras de algoddn y otros sustratos. En su
investigacion, las nanoparticulas de ZnO se impregnaron y depositaron sobre las

fibras de algoddn naturales por irradiacion de vibraciones ultrasénicas (p. 3971).

La técnica pad-dry-cure es la técnica convencional para la aplicacién de productos
de acabado para tejidos de algodon. Es una técnica simple y facil. La tela se
sumerge, por 5-10 minutos en la solucion acuosa de tratamiento que contiene el
acabado de planchado duradero, catalizador de curado, suavizante, agente
humectante y agua. A continuacion, la tela es acolchada través de rodillos de
presion para brindar una determinada captacion de humedad reportada como
porcentaje del peso de la tela (%o0.w.f). Después de eso, el tejido se seca y se
cura por un tiempo determinado a una temperatura especifica. Los resultados de
la técnica de pad-dry-cure son tejidos acabados con buen angulo de recuperacion
a la arruga y valoraciones de planchado duradero, pero con altas pérdidas en la
traccion y resistencia al desgarro y resistencia a la abrasion (Wakelyn, Bertoniere,
French y Thibodeaux, 2007, p. 131).

Existen dos vias generales principales, entre otras, para impregnar particulas de
nano ZnO sobre la fibra de algodon. La primera ruta en la cual los nanocristales
de ZnO preparados se aplican sobre las fibras de algodéon simplemente por el
proceso de curacion. La segunda ruta consiste en utilizar la irradiacion ultrasonica
como un método eficaz para la deposicion de materiales nano sobre la superficie

de las fibras de algodén y otros sustratos (Issa et al., 2013, p. 3970).

La evaluacion de la actividad antibacteriana de tejidos acabados, por su parte,
debe realizarse con minuciosidad y tomando en cuenta condiciones como la
disponibilidad de materiales y los objetivos que se pretenden cumplir. Asi también

se vuelve necesario a veces escoger una técnica que pueda mostrar los
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resultados mas apreciables, o cambiar de técnica en el camino de ser el caso.
Rajendran, Balakumar, Mohammed, Jayakumar, Vaideki y Rajesh (2010), evaluan
la actividad antibacteriana de los tejidos acabados cualitativamente mediante
difusion en agar y el meétodo racha paralelo (paralelo consecutivo), vy
cuantitativamente mediante la prueba de reducciéon porcentual, utilizando los

microorganismos de prueba E. coliy S. aureus en este caso (p.202-205).

1.2.2. TEJIDOS DE ALGODON CON NANOPARTICULAS

El algoddn es considerado como el "rey" de las fibras dado que la mayoria de la
ropa fabricada en el mundo es hecha de algodon. Esta fibra tiene muy buena
resistencia, y se considera que proporciona confortables tejidos debido a la buena
absorcion de la humedad de la fibra y a sus propiedades de absorcion o drenaje
(Yafa, 2006, p. 72). Dado que las fibras de algoddén tienen una amplia
aplicabilidad (elaboracion de prendas de vestir, elaboracion de implementos
médicos, fabricaciéon de vestimenta de proteccidn, etc.), hacen que el tejido de
algodén sea un excelente candidato como sustrato textil para el desarrollo de
tejidos funcionales con mejoras notables en propiedades como antimicrobiana o
de protecciéon UV (Becheri et al., 2008, p. 680).

La evolucion en el area de tejidos funcionales a través del empleo de
nanoparticulas y nanomateriales depende de la adhesion de las mismas al
sustrato textil. Esta depende de la naturaleza de las nanoparticulas, la naturaleza
del textil y las diferentes interacciones que se presenten en la interfase
adhesivo/adherente (Molina, Esquena y Erra, 2010, p. 9). Estas interacciones
pueden ser: a) fisico quimicas, las cuales dependen de la energia libre de cada
sustrato y b) mecanicas, que se forman a partir del entrelazamiento de las
cadenas poliméricas que causan la formacion de enlaces covalente entre el
sustrato textil y las nanoparticulas utilizadas. La adhesion total por tanto va a

depender de la contribucion de estas dos interacciones (Vilchez, 2014, pp. 29-30).

Dentro de la ingenieria textil la nanotecnologia podria ser utilizada en varias areas

para dar a los tejidos diferentes tipos de acabados tales como los tefiidos, para
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dar suavidad a la superficie, en los colorantes utilizados para hacer los
estampados, etc. La ropa elaborada con productos nanotecnoldgicos se suele
denominar como inteligente o textil nanotecnoldgico, lo que aplica también para
cualquier otro accesorio de moda. Algunos de estos productos poseen algun tipo
de férmula elaborada con nanoparticulas que generan algun tipo de reaccion, que
puede ser biologica dentro del organismo o fisica en el propio tejido (Issa et al.,
2013, p. 3969).

El recubrimiento de nanoparticulas puede afectar a varias propiedades de la tela
como la capacidad de tefido, resistencia a la traccion, resistencia a la rotura, la
rigidez a la flexion, permeabilidad al aire (confort) y la friccion de la tela, factores
estos que desempefian un papel crucial en la industria textil. Los tejidos de
algodén tratados con ZnO bulk o con nano-ZnO muestran diferentes propiedades
fisicas y mecanicas. Esto refleja las propiedades mejoradas de las particulas de
tamafo nanométrico con respecto a los materiales convencionales (Becheri et al.,
2008, p. 680).

Los materiales textiles pueden proporcionar un sustrato adecuado para el
crecimiento de los microorganismos especialmente a ciertas condiciones
apropiadas de humedad y temperatura en contacto con el cuerpo humano.
Recientemente, el aumento de la preocupacion publica sobre la higiene ha estado
conduciendo muchas investigaciones para la modificacion antimicrobiana de
textiles. Sin embargo, el uso de muchos agentes antimicrobianos se ha evitado
debido a sus posibles efectos nocivos o toxicos. La aplicacién de nanoparticulas
inorganicas y sus nanocompuestos podria avizorarse como una buena alternativa
y en consecuencia, pueden abrir una nueva oportunidad para la modificacion anti-

microbiana y multi-funcional de los textiles (Dastjerdi y Montazer, 2010, p. 6).

Hay una creciente tendencia hacia el uso de tejidos antibacterianos en la forma de
ropa o panos médicos, en prendas de proteccion y en colchas, con el objetivo de
que permitan minimizar la posibilidad de infecciones intrahospitalarias por
ejemplo. Los agentes antimicrobianos empleados previenen principalmente tres

efectos indeseables en textiles: a) fendmenos de degradacion como coloracion,
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tincion y deterioro de las fibras; b) olor desagradable y c) aumento del potencial
de riesgo para la salud (Dastjerdi y Montazer, 2010, p. 6).

Las fibras y polimeros convencionales no so6lo que no muestran ninguna
resistencia contra los microorganismos y los materiales generados por su
metabolismo, sino también son mas comunmente propensas a la acumulacion,
multiplicacion y proliferacion de microorganismos en su entorno (Dastjerdi y
Montazer, 2010, p. 6). Los textiles recubiertos con nanoparticulas de AgO se han
vuelto bastante comunes; entretanto que las nanoparticulas de ZnO presentan
una actividad muy eficiente en impartir un efecto antibacteriano a la tela. Un
aspecto importante respecto del uso de esta sustancia es que cumplen con el
requisito de no ser toxicas para las células humanas. A pesar de que el
mecanismo de accién no se ha podido determinar con total precision, se presume
el papel preponderante que tendrian las especies reactivas de oxigeno (ROS)
generadas en la superficie de las particulas, frente a otros fendmenos asociados
como los procesos de liberacion de los iones de ZnO vy los efectos de la posible
formacion de H,O; (Issa et al., 2013, p. 3970).

Varios factores tales como una temperatura y humedad adecuadas, la presencia
de polvo, tierra, alimentos derramados y manchas de bebidas; células muertas,
sudor y las secreciones de grasa de la piel, asi como también los materiales de
acabado de las superficies textiles pueden hacer de estos textiles cultivos de
enriguecimiento 6ptimos para una rapida multiplicacién de microorganismos. En
cuanto a la mejora rapida del nivel de vida higiénica, es necesario controlar los
terribles efectos antes mencionados, por esto, muchas investigaciones se han
centrado en la modificacion antibacteriana de textiles (Dastjerdi y Montazer, 2010,
p. 6). Se ha determinado por ejemplo que una tela tratada con nano-TiO; podia
proporcionar una proteccion eficaz contra las bacterias, debido a la actividad
fotocatalitica del TiO,. El nano-ZnO también proporciona una eficaz propiedad
fotocatalitica e imparte actividad antibacteriana para los materiales textiles
(Sricharussin et al., 2011, p. 1037).
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Perelshtein et al. (2009) por ejemplo realizdé una deposicién de las nanoparticulas
de ZnO en la superficie de los tejidos de algoddn utilizando irradiacion ultrasénica,
obteniendo como resultado una distribucion homogénea de los nanocristales de
Zn0O. Las nanoparticulas de ZnO en la superficie de las telas de algodon, de
gramaje 70 g/m?, llegaron a tener de esta manera un tamafio minimo de 30 nm,
que fue creciendo de acuerdo al aumento de la concentracion del precursor
utilizado, que a su vez esta relacionado con el aumento del contenido de ZnO en
las telas (p. 362).

Las nanoparticulas que se obtienen por el método de Pechini pueden ser
convenientemente adheridas a tejidos de algodon a la vez que constituyen una
alternativa valida para una produccion a escala industrial con multiples
aplicaciones, entre ellas la textil. Esto se debe a que los métodos utilizados para
obtener nanoparticulas de ZnO que se adhieren a textiles usan nanoparticulas
con una forma aproximadamente esférica y dentro de un rango de tamafos muy
estrecho, lo cual se cumple para las nanoparticulas obtenidas por el método de
Pechini (Becheri et al., 2008, p. 681).

Adicionalmente a las propiedades antimicrobianas, las nanoestructuras son
capaces de potenciar las propiedades fisicas de los textiles convencionales, en
areas tales como la repelencia al agua, la resistencia al ensuciamiento, anti-
estatica, propiedades de anti-infrarrojo y retardante de llama, capacidad de tefiido,
la solidez del color y resistencia de los materiales textiles (Yadav et al., 2006, p.
641). Se ha comprobado la ventaja de las nanoparticulas frente a otras formas
como los nanotubos en cuanto a su actividad antimicrobiana. La contaminacion
microbiana / biolégica de productos consumibles es un tema relevante en una
amplia gama de aplicaciones que incluyen a los equipos hospitalarios. Las
nanoparticulas de ZnO, juntamente con las nanoparticulas de CuO han sido
incorporadas en tapices de paredes de hospitales como agentes antimicrobianos
(Peverari et al., 2005, pp. 59-60).



24

1.2.3. PROTECCION UV DE TEJIDOS DE ALGODON

El sol es la fuente natural mas importante que emite radiacion ultravioleta y la luz
solar representa la energia responsable de la vida en la tierra. Su espectro a nivel
del mar abarca la region comprendida entre 280 a 3000 nm. A la radiacion no
visible en el rango de longitud de onda de 100 a 400 nm se la denomina radiacion
ultravioleta, UVR. De acuerdo con la CIE (Commission International de
'Eclairage) esta radiacion se divide en UVA (315-400 nm), UVB (280-315 nm) y
UVC (100-280 nm) (McKinlay y Diffey, 1987; Norma AS/NZ 4399:1996). Sin
embargo, algunos autores difieren en estos rangos, por ejemplo usualmente
también se dice que van respectivamente, entre 320 nm y 400 nm, entre 290 nm y
320 nm, y entre 100 nm y 290 nm (Sivakumar et al., 2012, p. 285).

De entre estos 3 tipos de radiacion descritas, la radiacion UVC no llega a la
superficie terrestre debido a que es completamente absorbida por el oxigeno y el
ozono de la atmésfera. La radiacion UVB es parcialmente absorbida por la capa
de ozono y la radiacion UVA casi no es absorbida por la capa de ozono; ambas
llegan a la superficie de la tierra y causan una serie de problemas de salud, sobre
todo cancer de la piel, quemaduras de sol, foto-envejecimiento, el acné, foto-
reaccion toxica a drogas, enrojecimiento de la piel, dafio ocular y dafio al ADN. De
esta manera, se puede decir que cuanto mayor sea la longitud de onda, el efecto

de la radiacion sera mas perjudicial (Sivakumar et al., 2012, p. 285)

Se ha podido demostrar que la intensidad de la radiacion ultravioleta que alcanza
la superficie de la tierra es mucho mayor hoy que hace unos afios atras. Esto
significa que en las mismas horas de exposicién al sol, la piel humana recibe hoy
en dia mucha mas radiacion. Asi también, esta demostrado que el aumento de la
radiacion ultravioleta que llega a la tierra esta relacionado con la disminucién de la
capa de ozono, ya que el ozono es un absorbente muy efectivo de este tipo de
radiacion sobretodo en la zona denominada como UVB (Tenkate, 1998, p.9). Una
exposicion prolongada a dosis de sol considerables incrementa el riesgo de dafo
permanente a la piel debido al efecto de la radiacion ultravioleta. Este es el unico

factor en el que se ha llegado a demostrar una relacion directa con el cancer de
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piel, ademas de estar relacionado con otros problemas para la salud como
cataratas, eritemas, envejecimiento prematuro de la piel, etc. (Tenkate, 1998,
p.10).

Los profesionales de dermatologia aconsejan protegerse de la recepcion de
cantidades excesivas de luz ultravioleta, lo cual puede realizarse de varias
formas, por ejemplo con el uso de cremas solares, gorras, etc. Ademas, para
varias organizaciones, entre ellas la OMS, entre las medidas propuestas para
reducir los riesgos correspondientes, se recomienda el uso de prendas con un
factor de proteccion elevado, que cubran adecuadamente al cuerpo y que no se
adhieran al mismo. Sin embargo, en este punto surge la interrogante de si los
tejidos que se usan de manera comun verdaderamente brindan una adecuada
proteccion que pueda llegar a ser suficiente (United States Environmental
Protection Agency, 1999). En la Figura 1.3 se esquematizan los fendmenos fisicos

que ocurren en un tejido al incidir radiacion UV.

Absorcion

Reflexion

.

Radiacién UV

Material textil

Figura 1.3. Reflexion, absorcion y transmision de radiacion ultravioleta al incidir
sobre un tejido.

Cuando un rayo de luz incide sobre una muestra textil, una parte de la radiacion
es absorbida por el material, otra parte es reflejada y el resto lo atraviesa y se
transmite. El porcentaje de energia que se transmite con respecto a la energia
que se hace incidir va a ser diferente para cada longitud de onda. Dentro de la
transmision se tienen dos diferentes tipos para la radiacién ultravioleta a) la
transmision directa que pasa llanamente a través de los poros del tejido y b) la

parte difusa, cuya distribucion espectral puede verse alterada por parametros
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propios del tejido como el color, tipo de fibra, espesor del tejido, la presencia de
productos especificos de acabado, la porosidad, entre otros (Curiskis y Pailthorpe,
1996, p.15).

El espectro de transmitancia difusa corresponde a la representacion del
porcentaje de radiacién UV que se haya transmitido en funcion de la longitud de
onda, que en este caso iria desde los 290 hasta los 400 nm. Este se puede medir
directamente bien sea a través de un espectrofotdmetro adaptado
adecuadamente o también se puede utilizar un equipo conocido como analizador
de transmitancia UV que ha sido disefiado especificamente para este fin (Curiskis
y Pailthorpe, 1996, p.16). La transmitancia UVR de un tejido dado a través del
mismo estara definida por la media aritmética de las transmitancias en las
longitudes de onda del espectro UV, es decir, aquellas comprendidas entre 290 y
400 nm, tomadas respectivamente en incrementos de 5 nm (Becheri et al., 2008,
p. 681).

400
—oon T
UVR,y = ,1_22;0 A [1.1]

En la ecuacion anterior T, representa la transmitancia espectral a la longitud de
onda 4. Como ya se menciono anteriormente, existe una marcada diferencia entre
el efecto que tienen los distintos tipos de radiacioén, por lo que resulta a veces Uutil
expresar a través de un parametro la cuantificacion de la cantidad de radiacion de
uno u otro tipo que atraviese el tejido. Para lograr esto se pueden definir
transmitancias UVA y UVB de manera andloga como las medias aritméticas de
las transmitancias en sus respectivas longitudes de onda (Becheri et al., 2008, p.
681).

El factor de proteccion solar puede definirse como el grado de proteccién que un
elemento determinado proporciona frente a los efectos hostiles de la luz solar.
Esta dado por la relacion entre el tiempo umbral para causar un eritema mientras
esta presente el elemento de proteccion y el tiempo umbral para causar el mismo

efecto cuando no se cuenta con ningun tipo de proteccién. Se dice que si una
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persona puede permanecer 5 minutos expuesta al sol hasta que su piel se
enrojezca, al utilizar una crema o, si fuera del caso un tejido, con un factor de
proteccion de 30 podria permanecer 150 minutos en exposicion hasta que se
produzca dicho enrojecimiento (Riva, 1999, p. 75). Este factor de proteccion solar
se puede determinar ya sea mediante técnicas in vivo o también con las
denominadas como in vitro. La segunda es la técnica mas comunmente recurrida
en el sector textil y practicamente consiste en irradiar una muestra con radiacion
UV para posteriormente medir la cantidad de dicha radiacion que se transmitié a
través del tejido (Tenkate, 1998, p.10).

El Factor de Proteccion Ultravioleta UPF de un tejido constituye una medida
cuantitativa de la efectividad con la que dicho tejido puede brindar una proteccion
a la piel humana contra la radiacion UV. Se considera como el parametro
fundamental para expresar la proteccién que brinda una muestra de dicho tejido.

El UPF se calcula con la siguiente férmula (Becheri et al., 2008, p. 681):

400
2/1=290 E;XSyxAA
Zig‘;% EpXSyxTyxAL

UPF, = [1.2]

En esta ecuacion, el factor €(A) es conocido como el coeficiente de accion
eritematica, y es utilizado para expresar la accion de la radiacion UV sobre la piel
como una cantidad ponderada de acuerdo a su efecto eritemal; es decir, la
capacidad de producir un eritema o enrojecimiento. De esta manera se brinda una
mayor importancia o peso a la radiacion UV mas perjudicial y menos importancia
a la benigna (Madronich y Flocke, 1997, p. 32). Los valores del coeficiente de
accion eritematica €(A) utilizados han sido descritos por Madronich y Flocke et al.
(1997):

Para A < 298nme(A) =1
Para298nm < 1> 328nm — (1) = 100094x(298-1)

Para 328nm < 1= 400nm — e(4) = 100,094%(298-2)

ParaA>400nm - e(1) =1
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El factor S(A), conocido también como irradiancia espectral solar, se incluye en la
ecuacion del calculo del UPF para establecer la cantidad de energia de la
radiacion UV proporcional que llegara a la superficie de la tierra dado en funcion
de la longitud de onda. Esta cantidad de radiaciéon dependera de varios factores
como la latitud, la altitud, el estado de la capa de ozono, la época del afio, la hora

del dia y las condiciones ambientales (Becheri et al., 2008, p. 681).

Entre los valores orientativos de UPF que se manejan se considera que un tejido
brinda una protecciéon buena protecciéon UV si dicho valor esta comprendido entre
15 y 25; muy buena proteccion si este valor se encuentra entre 25 y 40; y una
excelente proteccion si este valor es superior a 40 (Algaba, 2004, p. 76). El
bloqueo UV de un tejido depende de un gran numero de factores, tales como: el
contenido de fibra, la estructura o el patron del tejido, la porosidad, el contenido
de humedad, la concentracion de colorante, los procesos de acabado o la
presencia de aditivos. La proteccién solar de los tejidos puede ser aumentada de
muchas maneras, incluyendo el uso de nanoparticulas adheridas de ZnO
(Sricharussin et al., 2011, p. 1039).

Varias investigaciones e informacion bibliografica han destacado que la estructura
de los tejidos constituye el factor mas influyente dentro de la proteccion del tejido
contra la radiacién ultravioleta. Esto se debe a que dicha estructura determinara la
mayor o menor apertura del tejido, que a su vez permitira fisicamente en menor o
mayor grado el paso de la radiacion ultravioleta. Dentro de la estructura, la
porosidad que presenten los tejidos constituye el factor con mayor influencia tiene
sobre la proteccién UV, teniendo una mayor importancia aun que el tipo de fibra o

el espesor de la misma (Reinert, Fuso, Hilfiker y Shmidt, 1997, p.38).

1.2.4. RESISTENCIA AL LAVADO DE LOS MATERIALES TEXTILES

La resistencia al lavado es un requisito particular para la industria textil y esta
fuertemente correlacionada con la adherencia de las nanoparticulas a las fibras. A
fin de aumentar la resistencia al lavado, las nanoparticulas pueden ser aplicadas

por inmersion de los tejidos en una solucidn que contiene un aglutinante
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especifico. La resistencia al lavado se puede mejorar adicionalmente con la
formacion de enlaces covalentes entre las nanoparticulas y la superficie de los
tejidos. En estos casos las excelentes propiedades de bloqueo UV todavia se
mantienen después de sucesivos lavados domésticos (Becheri et al., 2008, p.
680).

La modificacion convencional de la superficie de textiles con nanoparticulas
inorganicas no es permanente, especialmente contra el lavado. La mayoria de los
métodos presentados para la estabilizacion de materiales nanoestructurados
inorganicos en las superficies textiles necesitan varias medidas preparatorias
incluyendo funcionalizacion, neutralizacion, lavado, secado, curado, el tratamiento
final y otros procesamientos. Estos procesamientos son costosos y consumen
mucho tiempo para la fabricacion a gran escala y/o son peligrosos para el medio
ambiente debido a la aplicacion de muchas sustancias quimicas o disolventes
organicos. La mayoria de ellos causan una reduccién en las propiedades de
resistencia a la traccidén, suavidad, resistencia al desgaste, el aspecto y otras
propiedades practicas de los materiales textiles, inclusive el cambio de color
(Dastjerdi y Montazer, 2010, p. 12).

Como ejemplo, un método tal como la irradiacion de superficies textiles con luz
UV se ha utilizado para generar algunos grupos radicales sobre la superficie para
que se puedan unir con las nanoparticulas. La irradiaciéon con luz UV también se
ha aplicado para reducir las sales metdlicas a nanoparticulas en matrices
poliméricas. Dejando de lado las desventajas econdmicas tales como ser costoso
y consumir mucho tiempo en el proceso, los residuos de radicales libres que
pueden migrar a la superficie durante el uso en la ropa, conducen a algunos
riesgos de salud para las personas. La aplicacion de aglutinante acrilico para la
fijacion de particulas del nanocompuesto ZnO/almiddn en los tejidos de algodon
reduce la comodidad de la tela (confort) y disminuye la resistencia a la abrasion
(Dastjerdi y Montazer, 2010, p. 12).

Rajendran et al. (2010) realizan pruebas de durabilidad al lavado de los tejidos

acabados, impregnados con nanoparticulas de ZnO utilizando un jabén neutro a
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40 °C (+/- 2°C) durante 30 minutos, manteniendo los materiales: relacién de licor
de 1:50, seguido de un enjuague, lavado y secado. Después de secar los tejidos
de ensayo y el de control se evalua la actividad antimicrobiana por los métodos
descritos anteriormente. De esta manera se llega a demostrar a través de los
resultados que el tejido acabado demostrd actividad antibacteriana significativa
frente a S. aureus tanto en pruebas cualitativas como cuantitativas. Conforme
mas lavados sucesivos se dan, va desapareciendo la actividad antimicrobiana. El
estudio de la durabilidad del lavado de las telas tratadas en este caso comprobé

una resistencia de hasta 25 ciclos de lavado (p. 208).

1.2.5. LA INDUSTRIA MUNDIAL TEXTIL Y LA NANOTECNOLOGIA

La industria manufacturera textil global usa la conversion de la fibra en hilo, que
se desarrolla a continuacién hasta lograr conseguir el tejido y posteriormente el
material textil. Los textiles se utilizan para hacer la ropa por el hilado, el acabo y la
coloracién de la tela, y para hacer otros productos como colchones, alfombras,
cortinas y fibra de vidrio para espejos y ventanas. De acuerdo con la Organizacion
Mundial de Comercio, las exportaciones de textiles en todo el mundo generan
mas de $ 200 mil millones anuales. Los fabricantes y productores de productos
textiles se estan diversificando para satisfacer la demanda multifacética de ropa.
La vestimenta es cada vez mas especializada con diferentes exigencias para
hombres, mujeres, ropa de nifios y deportiva. Aunque la mayoria de la produccién
textil tradicionalmente involucraba los procesos realizados a mano, un creciente
grado de automatizacion y la innovacion tecnolégica ha dado lugar a una mayor
produccion textil y a una mayor velocidad de produccion. La contribucion de la
tecnologia de punta para la industria ha permitido poder incorporar a los
materiales textiles en las industrias médicas y de aviacion, siendo utilizados en la
produccion de dilatadores cardiacos, chalecos antibalas y aviones (Pearson, L.,
2015).

Con respecto a la produccién mundial de fibras textiles convencionales, se ha
podido notar su crecimiento a lo largo de los ultimos tiempos. Asi por ejemplo,

para los afios 1980 a 2000 el volumen fisico de la produccién mundial crecié a
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una tasa del 3% anual. Siendo del 2% entre los anos 1980 a 1993 y de 4% para el
tramo de 1993 a 2000; incremento que se puede explicar por la mayor
produccion de fibras artificiales que llegaron a representar el 48% de la
produccion total de fibras en 1980 ascendiendo al 61% en el afio 2000. Para el
afo 2009, la produccion de fibras naturales se mantuvo aunque mas lentamente
que la de fibras sintéticas (que crecié en un 4%), cayendo y revirtiendo en la parte
baja correspondiente al afio 2008, consecuencia también de la crisis financiera

mundial (Rodriguez, Lupin, Lacaze y Gonzalez, 2011, p. 20).

Debido al caracter limitado que tiene la tierra como recurso natural, la
competencia de su utilizacion frente a los cultivos destinados a la alimentacion
provoca un alza en el precio que tienen finalmente las fibras naturales.
Consecutivamente, la industria textil fue sustituyendo la fibra natural por la
sintética, que posee un buen rendimiento y es relativamente mas barata. Ademas,
la industria de las fibras sintéticas ha venido incorporando tecnologias mas
avanzadas, sobre todo en lo que concierne a las fibras artificiales que buscan
tener propiedades similares al algodon. Ciertamente, las tendencias del consumo
permiten en cierta forma explicar las tendencias de la produccion mundial en
cuanto a fibras. Durante el ano 2008, en los paises desarrollados el consumo per
capita de fibras tuvo una mayor contraccion que en los paises en desarrollo (8%
frente al 5%). En Ecuador, Indonesia, Paraguay, Pakistan y Vietnam, se pudo
notar un leve aumento en el consumo per capita de fibras. La importancia relativa
de las fibras sintéticas en el consumo total de fibras de los paises en desarrollo
aumentd pasando del 56% en el afio 2000 al 65% en el afio 2008; variando su
consumo per capita de casi 3 kg a alrededor de 5 kg (Rodriguez et al., 2011, p.
20).

Por su parte, para el lapso 2004-2008 los paises desarrollados fueron los
principales consumidores per capita de algodon con 9 kg y 9,5 Kg,
respectivamente, aunque la tasa de crecimiento fue inferior a la consignada en
otros periodos, el consumo per capita de fibras sintéticas en estos paises sufrid
un leve descenso: de 12 kg a 10,6 kg, El consumo per capita de algodon en

dichos paises se mantuvo casi invariable entre los afios 2005 y 2008 (2,5 kgy 2,4
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kg) mientras que el de fibras sintéticas crecié de 3,60 en el 2005 a 4,6 en 2008
(Rodriguez et al., 2011, p. 20).

Para el periodo 2006-2008, en los paises desarrollados, los mayores volumenes
fisicos totales disponibles de fibras sintéticas y de algodon correspondieron a
América del Norte; de fibra celulésica a Europa y de lana a Oceania y otros
paises y a Europa. Para los paises considerados en desarrollo, los paises del
Lejano Oriente registraron las los mayores volumenes fisicos en todas las fibras.
Finalmente, el consumo mundial de fibras en el afo 2010 aumentd
aproximadamente 2 millones de toneladas con respecto al aiio 2007, teniendo un

valor de 75 millones de toneladas (Rodriguez et al., 2011, p. 20).

La fibra natural numero uno del mundo es el algoddén, con 25 millones de
toneladas producidas a nivel mundial en un total de 50 paises. El algodén se
siembra entre septiembre y noviembre, y se cosecha en la época de primavera.
Las etapas de la produccion del algodon comprenden su cultivo, cosecha,
preparacion, hilado, tejido y acabado. El desmotado del algodén implica la
separacion de las semillas de la fibra. Solo cerca de un tercio de los cultivos de
algodoén son utilizables como pelusa, o fibra de algodon desmotado. Alrededor de
una cuarta parte del insecticida producido en el mundo se utiliza en el cultivo del
algoddén. Mas de la mitad de los pesticidas producidos en la India se utilizan para
tratar el 5% de la tierra utilizable para el algodén que dispone este pais (Pearson,
L., 2015).

De acuerdo a la evidencia a escala mundial por el incremento de su produccion
(cerca del 86%), el algodon organico es el cultivo organico no alimentario de
mayor importancia; ha pasado de 14 millones de toneladas en el bienio 1980-
1981 a 26 millones de toneladas en el bienio 2007-2008. Este cultivo ocupa 33
millones de hectareas y representa aproximadamente el 35% de la demanda
mundial de fibras, seguido por las ventas de organicos, y posteriormente por los
cereales. Este aumento significativo de la produccion se atribuye a los mayores

rendimientos (reportandose segun estimacion de ICAC del afio 2008 un 2,5% de
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crecimiento promedio) y no a la expansion de las areas sembradas (Rodriguez et
al., 2011, p. 35).

A pesar de que la participacion del algodon organico en el total del algodon
producido es poco significativa, su tasa promedio de crecimiento del 185%
durante los anos 2007 a 2009, presentan una perspectiva interesantemente
alentadora. En lo referente a la comercializacion de productos realizados con
algodon organico, solo en Estados Unidos se pas6 de movilizar $241 millones en
el 2001 a movilizar $1900 millones para el afio 2007. Diversas compafiias textiles
empezaron a incorporar indumentaria confeccionadas con algodén organico,
sustituyendo de esta manera una porcion de sus prendas elaboradas con algodén

convencional (Rodriguez et al., 2011, p. 39).

El mercado para la nanotecnologia por su parte, en el area de textiles se estimé
en un aproximado de 115 billones de dodlares para el ano 2012 (Clement et al.,
2012, p. 280). Entre las empresas mas importantes en nanotecnologia, Nano-
Tex®, con sede en Oakland, CA, utiliza la nanotecnologia para transformar las
estructuras moleculares de las fibras para producir telas que resistan las
manchas, la humedad, los olores y la estatica. De acuerdo a Nano-Tex, mas de
80 fabricas textiles de todo el mundo utilizan los tratamientos de Nano-Tex en los
productos vendidos por mas de 100 marcas comerciales lideres de ropa de vestir
e interiores. Nano-Tex declara que su tratamiento esta unido de forma
permanente a las fibras para mejorar la funcién de la prenda sin limitar su vida util
(Clement et al., 2012, p. 285). NanoHorizons Inc. en Bellefonte, PA, usa
nanotecnologia basada en nanoparticulas de plata de tamafio menor a los 15 nm,
incorporadas en sus telas. Declara que es capaz de unir quimicamente de forma

permanente las moléculas a la fibra, al plastico o a recubrimientos.

A pesar de que la informacién del mercado del consumo de antimicrobianos en
textiles actualizada es escasa, se puede tener una idea del consumo actual a
través de varias fuentes referidas indistintamente a biocidas, antimicrobianos
como tal o ingredientes activos. También la informacion disponible proporciona

una contribucidén valiosa para las estimaciones futuras acerca del uso de
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antimicrobianos. Los compuestos organicos sintéticos dominan claramente los
volumenes antimicrobianos usados en el mercado de los textiles con un
aproximado de 1300 a 1400 toneladas métricas contabilizadas en total para TCS,
Si-QAC y ZnPT. Los compuestos a base de plata representan solamente una
fraccion menor de mercado, de 9 a 45 toneladas métricas. Una evaluacion realista
de textiles antimicrobianos debe considerar la variedad completa de sustancias
antimicrobianas disponibles. Las estimaciones sobre el uso de nano-Ag deben
especificar por ejemplo que forma de Ag se ha incluido ya que el rango de nano-
Ag utilizado en textiles es muy amplio (de 1,2 a 40 toneladas métricas). La plata
utilizada a nanoescala puede también incluir sales de plata, ademas de las

particulas metalicas de plata como tales (Windler, Height y Nowack, 2013, p.64).

Se pronostica que la demanda mundial de tejidos con revestimientos tenga un
aumento aproximado de 4% por afno, hasta el ano 2019. Esta sera impulsada por
el aumento esperado en la fabricacion de productos tales como los asientos de
los vehiculos, airbags, muebles tapizados, ropa, zapatos y cinturones protectores,
que se hacen frecuentemente de tejidos recubiertos. El aumento se beneficiara de
las ventajas competitivas que los tejidos recubiertos tienen sobre materiales
alternativos, tales como la durabilidad, la resistencia al agua, bajo costo y
versatilidad de uso. Las innovaciones que estan en progreso tendran una ayuda
adicional para su crecimiento, resultando en tejidos con recubrimientos que se
veran y se sentirdn mas como sus materiales competidores como el cuero, el
plastico o las laminas de caucho, y las telas sin recubrimiento, ademas de

mejorarse la funcionalidad (Reportlinker, 2015).

1.2.6. LA INDUSTRIA TEXTIL ECUATORIANA Y LA NANOTECNOLOGIA

Para el Ecuador, la diversificacion en el sector textil ha permitido que se fabrique
un sinfin de productos, siendo los hilados y los tejidos los principales en volumen
de produccion. Sin embargo, es cada vez mayor la fabricacion de confecciones
textiles, tanto las de prendas de vestir como de manufacturas para el hogar. El
sector textil a su vez genera diversas plazas de empleo directo en el Ecuador,

llegando a ser el segundo sector manufacturero que mayor mano de obra emplea.
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Segun estimaciones hechas por la Asociacion de Industriales Textiles del Ecuador
— AITE, cerca de 50000 personas trabajan directamente en companias textiles, y
mas de 200000 lo hacen indirectamente (AITE, 2014, p.1).

Dado a que el desarrollo del sector textil esta directamente relacionado con las
exportaciones, esta industria debe invertir en la adquisicion de maquinarias y en el
desarrollo de tecnologias de produccion innovadoras que permitan mejorar la
competitividad frente a otros paises y de esta manera posesionarse en mercados
internacionales, incentivando a la producciéon local y generando fuentes de
empleo (INEN, 2010, p.1).

Estudios realizados por la CEPAL en 2007 muestran la incursion de la region en
estudios sobre nanofibras, nanocompuestos y el empleo de estructuras
antimicrobianas para las fibras textiles; aunque estos avances resultan
importantes en la disminucién de tiempos de produccion y en los costos de
fabricacion, no se han definido por completo los impactos que podrian causar
estos proceso sobre la dinamica del medio ambiente. Por ello se requiere todavia
del desarrollo de la politica publica que involucre a diversos ministerios para
contribuir a la sostenibilidad ambiental de esta industria (FLACSO-MIPRO, 2011,
pp. 31-32).

En Ecuador, la implementacion de nanotecnologia en la industria textil no ha
tenido un avance que permita su aplicacién a nivel industrial con miras hacia su
exportacion, por lo que los trabajos investigativos desarrollados en esta area
pueden constituirse en un aporte necesario e importante en el sentido en el que
permita lograr la capacidad de producir textiles de calidad internacional. Esto
posibilita a su vez que la industria nacional se mantenga a la vanguardia de las
ultimas tecnologias a nivel mundial y pueda llegar a ser realmente competitiva y

asi alcanzar un papel protagonista a nivel internacional (AITE, 2014, p.1).
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2. PARTE EXPERIMENTAL

La nanotecnologia representa un area clave en la convergencia tecnoldgica
actual; su desarrollo creciente ha causado la modificacion de técnicas y procesos
de produccion industrial, generando asi un impacto en el desarrollo econémico y
social tanto en paises industrializados como en paises de otras regiones del
mundo. En este trabajo se presentan diferentes alternativas tecnoldgicas que
aprovechan las ventajas del uso de nanomateriales en la industria textil,
generando fibras con propiedades mejoradas y por tanto con mayores campos de

aplicabilidad.

El proceso experimental comenzé con la sintesis de las nanoparticulas de ZnO
mediante el método de Pechini. Las nanoparticulas obtenidas se caracterizaron
mediante difraccion de rayos X, microscopia electronica de barrido, dispersion
dinamica de luz y espectroscopia FTIR con el fin de determinar la composicion
quimica, morfologia, tamano de particula y analogia respecto al espectro de ZnO

comercial de las nanoparticulas sintetizadas.

Posteriormente se realizdé una evaluacion de la adhesion de las nanoparticulas de
ZnO obtenidas a cuatro tipos de algodén de diferentes gramajes y tipos de
ligamento. Se establecieron dos métodos de adhesion diferentes cuya efectividad
fue establecida mediante una constatacion visual a través de analisis por
microscopia electrénica de barrido. La valoracion de la durabilidad de la adhesién
se realizd mediante pruebas de durabilidad al lavado del tejido impregnado

obtenido.

Para la evaluacién de las propiedades UV de los tejidos adheridos con
nanoparticulas de ZnO se realizd mediante espectroscopia de absorcion,
comparando los perfiles UV de tejidos no tratados con los espectros de los tejidos
con nanoparticulas. Para evaluar las propiedades antimicrobianas de los tejidos
impregnados se compard el crecimiento de bacterias Gram-positivas y Gram-
negativas en tejidos de control y los tejidos impregnados con las nanoparticulas

sintetizadas. En la Figura 2.1 se esquematiza el diagrama de flujo del proceso
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experimental implementado para la sintesis, adhesion y evaluacion de

aplicabilidad de nanoparticulas de ZnO en diferentes textiles de algodén.

Sintesis de nanoparticulas de ZnO mediante el
método de Pechini

Precursor: acetato de zinc; agente quelante: acido
citrico; solvente: etilenglicol

A\ 4

Caracterizacion de las nanoparticulas de ZnO obtenidas

Mediante difraccion de rayos X, microscopia electronica de barrido,
dispersion dindmica de luz y espectroscopia FTIR

v

Evaluacion de métodos de adhesion de nanoparticulas de ZnO en tejidos de algodén

Matrices de algodon empleadas: lienzos “Michelle” crudo, “Primavera” y “Rafaela”
prelavada; lonas “Gaby” cruda y prelavada; gabardinas “Delta 2” prelavada y cruda;y
Franela 70

v
v .

Método pad-dry-cure Meétodo isopropanol
Solucion de impregnacion Solucién de impregnacion empleada: 5%
empleada: % de 6xido de zinc y 1% en peso de nanoparticulas de ZnO en
de aglutinante acrilico isopropanol

v

Evaluacion de propiedades antimicrobianas y de
proteccion UV de los tejidos de algodon
impregnados con nanoparticulas de ZnO

! :

Propiedades UV Propiedades antimicrobianas
Determinacion de factor de Determinacion de actividad
proteccion ultravioleta y porcentaje bacteriostatica de los materiales
de transmision UV textiles a ser evaluados

Figura 2.1. Esquema propuesto para la sintesis, adhesion y evaluacion de aplicabilidad de
nanoparticulas de ZnO en diferentes textiles de algodon
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2.1. SINTESIS DE NANOPARTICULAS DE OXIDO DE ZINC POR
EL METODO DE PECHINI A DIFERENTES CONDICIONES
DE OPERACION

Se sintetizaron las nanoparticulas de ZnO mediante el método de Pechini. Para
ello se utilizaron: acetato de zinc dihidratado como precursor, acido citrico como
agente quelante, los cuales dieron paso a la formacion del quelato metalico. Se
utilizé etilenglicol como solvente, en una relacion molar metal/acido
citrico/etilenglicol igual a 1/4/16. La regulaciéon del pH de la solucién formada
hasta alcanzar la neutralidad (pH = 7) se realizd utilizando hidréxido de amonio
(Guerrero et al., 2013, p. 75).

El proceso de sintesis inicid con la mezcla del acido citrico y etilenglicol a una
temperatura de 70 °C y agitacion constante, de acuerdo a las condiciones
sugeridas por Guerrero et al. (2013). Se afadié una solucion saturada del
precursor metalico, considerada como tal al dejar de disolverse el precursor en
agua destilada, y se dejo reaccionar por 20 minutos a la misma temperatura. Para
ajustar el pH a 7,5 se adiciond de forma continua una solucién de hidréoxido de
amonio. Posteriormente, se incremento la temperatura hasta 110 °C y se mantuvo
por 5 horas con el mismo ajuste del pH (p. 76), para que a continuacion la resina
polimérica formada sea sometida a los procesos térmicos que se describen a

continuacion.

El proceso de precalcinacion iniciéo desde temperatura ambiente y con una tasa de
calentamiento igual a 2°C/min hasta alcanzar los 300°C. Esta temperatura se
mantuvo durante 3 horas. Transcurrido este periodo, se disminuyo la temperatura
hasta 50°C, con una tasa nominal de enfriamiento de 10°C/min. A continuacion,
se calcingd, elevando la temperatura a una tasa de calentamiento de 2°C/min hasta
llegar a la temperatura de calcinacién, que tuvo valores de 600°, 700° y 800°C y
para tiempos de 3 y 6 h para cada caso, de acuerdo con Barros et al., 2006, p.
1350; Kwon et al., 2002, p. 148 y Peverari et al.,, 2005, p. 62. Finalmente, se

disminuy6 la temperatura a una tasa nominal de 10°C/min hasta temperatura
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ambiente. Al trabajar con estas temperaturas y estos tiempos se pretendio
conseguir dar paso al colapso de la reticulacion polimérica resultando el polvo del

oxido metalico.

Se realizaron un total de 12 sintesis de acuerdo al disefio factorial de la
experimentaciéon y contando con sus respectivas paralelas en las cuales se
probaron 3 temperaturas diferentes: 600, 700 y 800°C y 2 diferentes tiempos de
calcinacion que fueron 3 h y 6 h. Se utilizé una codificacién para los ensayos de
sintesis relacionandolos con sus respectivas condiciones de procesamiento de la

siguiente manera: sintesis realizada con una calcinacion a 600°C y 3 h: Seoo°, 3h.

Adicionalmente se realizaron ensayos con las tres temperaturas de calcinacion
usadas, fijando ahora un tiempo de precalcinacion de 6 h una vez que se
alcanzaron los 300°C. Esto con el objeto de determinar si este parametro tenia
influencia en las caracteristicas de las nanoparticulas obtenidas. Para estos casos
se utilizé la misma codificacién anterior, antecediendo un prefijo que representa
las 6 horas de precalcinacidn, de la siguiente manera: sintesis realizada con un

precalcinacion de 6 horas y una calcinacion a 600°C y 3 h y: Segn, 600°, 3h.

Se determinaron las mejores condiciones de temperatura y tiempo de calcinacion
de acuerdo al menor tamano de particula obtenido y a la mayor concentracion de
ZnO presente en los productos obtenidos de las sintesis. Se us6 una bandeja
ceramica de las mayores proporciones posibles de acuerdo al tamano de la mufla
disponible. Esta bandeja permitiria exponer una mayor area de la solucion
obtenida de la sintesis al ambiente convectivo para su posterior calcinacion.
También se podria obtener un mayor peso de nanoparticulas por cada sintesis,

debido a la posibilidad de aumentar la cantidad de reactivos utilizados.

Se utilizd una balanza analitica Shimadzu AUX 220 de capacidad 220 g y
apreciacion 0,001 g para el pesaje de los reactivos utilizados. Ademas se empled
un termdémetro con capacidad maxima de 180°C, para monitorear la temperatura

durante la etapa de la sintesis de las nanoparticulas, para la cual ademas se
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recurri6 al uso de una plancha de calentamiento con agitacion magnética
Cimarec. Los reactivos que se utilizaron fueron los siguientes:

e NH4OH (hidroxido de amonio), Merck, grado analitico

o Zn(O,CCHs3), (acetato de zinc), Spectrum, pureza 99,0%

e CgHgOy7 (acido citrico), Panreac, pureza 99,5%

o C,HgO; (etilenglicol), Merck, pureza 99,5%

e CH3;CH(OH)CHjsisopropanol, Merck, pureza 99,7%

2.2. CARACTERIZACION FiSICA Y OQUIMICA DE LAS
NANOPARTICULAS SINTETIZADAS, POR MEDIO DE
TECNICAS INSTRUMENTALES

Para caracterizar las nanoparticulas obtenidas de las diferentes pruebas de
sintesis se realizaron: ensayos de difraccion de rayos X (DRX) y microscopia
electronica de barrido (MEB) para llevar a cabo Ila caracterizacion
microestructural, del tamafio de particula y de la distribucion de tamafos, asi
como para identificar la composicion quimica. Se realizaron ademas ensayos de
dispersiéon dinamica de luz (DLS por sus siglas en inglés) para determinar el
tamafno de particula, y analisis de microscopia de transmision electrénica (TEM
por sus siglas en inglés) para caracterizar la morfologia y determinar el tamafno de
particula. Adicionalmente se realizaron analisis de espectrometria infrarroja con
transformada de Fourier (FTIR, por sus siglas en inglés), para determinar la
analogia del espectro de ZnO comercial con respecto al de las nanoparticulas

sintetizadas.

Los analisis de difraccion de rayos x se llevaron a cabo en el Laboratorio de
Ensayos Metrologicos y de Materiales (LEMAT) de la Escuela Superior Politécnica
del Litoral (ESPOL), y en el Laboratorio de Caracterizacion Fisico-Quimica de
Materiales Ceramicos, de la FUNDATEC — CAIC, en Venezuela. Para el primer
caso se utilizé 1 g de muestra y se analizé directamente en un difractometro
Panalytical-XpertPro y para el segundo igualmente se utiliz6 1 g de muestra y se

analizé en un difractometro Philips PW-1840.
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El analisis de microscopia electrénica de barrido (MEB) fue realizado en primera
instancia para caracterizar la morfologia y configuracién espacial de las
nanoparticulas obtenidas, a través de la visualizacion y analisis de las
micrografias obtenidas. Ademas, dentro de este analisis se utilizé la opcién de
deteccidon de energia dispersiva (EDX, por sus siglas en inglés) para determinar
una aproximacion en primera instancia de la composicibn quimica de las
nanoparticulas analizadas, con la intencién de constatar la presencia de los
elementos Zn y O. Se utilizdé un microscopio electronico de barrido ASPEX, PSEM
eXpress TM y una cantidad de muestra menor a 1 g, colocandose la misma
directamente en accesorios en forma de pastilla que permitian disponer el polvo

para su ingreso al equipo.

El analisis de dispersion dinamica de luz fue realizado para determinar y
comprobar el tamafno de particula de las nanoparticulas obtenidas. Se realizé en
el analizador de tamafo de particula de marca Brookhaven 90 Plus. Primero se
prepar6 la muestra disolviendo unos pocos miligramos del polvo de
nanoparticulas en agua destilada, para posteriormente llenar la celda del DLS con
esta solucion, lo mas disuelta posible. Luego se sometio a la muestra preparada
colocada en la celda a una sonicacion en el equipo de ultrasonido, Misonix
Ultrasonic Liquid Processors. Se utilizé el software 90 Plus Particle Sizing, a
través del cual se obtuvieron los diagramas de distribucion de tamario de particula

respectivamente.

Por medio del analisis de FTIR se puede obtener un espectro infrarrojo de
absorcion, emisién y fotoconductividad. Se realizé este analisis adicionalmente a
las nanoparticulas de ZnO para poder comparar el espectro obtenido para las
nanoparticulas sintetizadas y el espectro de ZnO comercial. Asi se comprobaria la
correspondencia entre los picos resultantes y se puede establecer la naturaleza
efectiva de ZnO para las nanoparticulas sintetizadas. Este analisis fue realizado
también para corroborar la informacion obtenida a través del analisis de DRX. El
polvo nanoparticulado se colocé en la placa portamuestras para ser analizado en

un espectrofotometro Perkin Elmer Spectrum 100, trabajando con la técnica ATR.
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2.3. EVALUACION DE METODOS DE ADHESION DE LAS
NANOPARTICULAS DE OXIDO DE ZINC A TEJIDOS DE
ALGODON Y SU PERMANENCIA EN EL TEJIDO

2.3.1. TELAS UTILIZADAS

Para la adhesion de las nanoparticulas se utilizaron 8 tipos diferentes de tejidos
100% algodon que diferian en el gramaje y en el tipo de ligamento, cuyas
caracteristicas se detallan en la Tabla 2.1. Se escogieron estas telas procurando
en primera instancia abarcar un amplio rango de relaciones de gramaje (dada en
g/m?), ademas de intentar incluir a telas que tengan a su vez variados usos, y
para los cuales eventualmente podria ser util la aplicacion de las nanoparticulas.
Entre los usos de estas telas se tiene: la fabricacion de telas de pafales,
pantalones, de zapatos, de maletas, de manteles y cortinas. Finalmente, también
se pretendid hacer uso de telas disponibles mayoritariamente en el mercado
ecuatoriano. Se utiliz6 una codificacion para las telas de acuerdo al nombre
comercial de las mismas y relacionandolas posteriormente con sus respectivas
condiciones de procesamiento, de la siguiente manera: tela del tipo lona Gaby
prelavada, impregnada con las nanoparticulas de ZnO por el método de
isopropanol: LGP,.

Tabla 2.1. Peso por area de las telas que se utilizaron

Nombre comercial Paso por drea
g/m?
Lienzo Primavera 98
Lienzo Michelle crudo 125
Lona Gaby prelavada 260
Lona Gaby crudo 260
Gabardina Delta 2 prelavada 238
Gabardina Delta 2 crudo 238
Lienzo Rafaela prelavada 135
Franela 70 137
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Se evaluaron dos métodos de impregnacion: el denominado pad-dry-cure (pdc),
en el cual se utiliza un aglutinante acrilico, y el segundo en el que se utiliza 2-
isopropanol como solvente. Un grupo de telas fue sometido a un proceso de
adhesion por el primer método, otro grupo al segundo método de adhesion, y un
tercer grupo se utilizé como grupo control; es decir no se sometié a ninguna
adhesion de nanoparticulas. Asimismo, dentro de las telas impregnadas, una
parte de las mismas se someti6 a un proceso de lavado, mientras otras

permanecieron sin ser sometidas a este proceso.

2.3.2. IMPREGNACION MEDIANTE PAD-DRY-CURE

El primer método, denominado pad-dry-cure, se aplicO basandose en la
metodologia sugerida por Rajendran et al. (2010). Se sumergié un pedazo de
tejido durante 5 min en una solucion que contenia 2% en peso de nanoparticulas
de ZnO y 1% de aglutinante acrilico. Se seleccionaron estas concentraciones
debido a que las mismas se encuentran dentro de los rangos sugeridos por Issa
et al. (2011), Rajendran et al. (2010) y Sricharussin et al. (2010), en los cuales se
evidenciaron los resultados mas satisfactorios en cuanto a impregnacion de

nanoparticulas en las telas seleccionadas.

De igual forma se pudo observar de manera progresiva los efectos de la
presencia de las nanoparticulas de modo que se pueda posteriormente aumentar
su concentracion, de ser necesario. Finalmente también se usé esta
concentracién contemplando la relacion entre las nanoparticulas de ZnO vy el
aglutinante acrilico que se tiene para este caso. El tejido impregnado con la
solucion de nanoparticulas se pasoé a través de una calandra acolchada y se curo

por 3 minutos a 140°C, como se puede observar en la Figura 2.2.

Para remover las nanoparticulas que no se adhirieron adecuadamente se
sumergio el tejido por 5 minutos en una solucion de 2 g/L de laurisulfato de sodio.
El tejido se enjuagd 10 veces para eliminar completamente la solucion de jabon y
se seco al ambiente por 24 horas. Este enjuague se realizé con guantes de nitrilo,

retirando la tela de la solucion y remojandola con agua, realizando movimientos
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leves de restregado de la misma, como se puede visualizar en la Figura 2.3 (p.

203), retorciendo la tela hasta que ya no derrame exceso de liquido.

Figura 2.3. Enjuague final de la tela para el método pad-dry-cure

Para la impregnacion por el método pad-dry-cure se utilizé el equipo de
impregnacion Foulard Ernst Benz LEV 5007 2R, que se puede visualizar en la
Figura 2.4. Se utilizd una presion de los rodillos para el foulard de 1,5 kg/cm?, que
representaba un valor que permitia asegurar una impregnacion adecuada sin

llegar a presionar de forma brusca a la tela de manera que se exprimiera toda la
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solucion impregnada, y que correspondia al valor sugerido por Sricharussin et al.,
2011 (p. 1038).

Figura 2.4. Equipo de impregnacion Foulard Ernst Benz LEV 5007 2R

2.3.3. IMPREGNACION CON ISOPROPANOL

Para el segundo método de adhesién de las nanoparticulas de ZnO al tejido de
algodon, se tomd como referencia la metodologia sugerida por Becheri et al.
(2008). Las muestras de tejido se sumergieron durante 10 minutos en una
dispersion del 5% en peso de nanoparticulas de ZnO en isopropanol, con
agitacion magnética constante. Analogamente que para el caso de Becheri et al.
(2008), para evaluar posteriormente la adherencia y eliminar el exceso de
dispersion, se escurrié el tejido y se secod en una estufa a 130°C durante 15
minutos (p. 681).

La estufa que se utilizé fue del modelo Venticell 404, que trabaja en el rango de
10°C - 250°C, y que tiene una sensibilidad de 1°C. Los tejidos tratados se lavaron
con un jabon neutro, siendo untados suavemente en la superficie del jabon por
ambos lados, para luego ser restregados mediante la friccion de una mano contra
la otra con 5 repeticiones a cada lado. Los tejidos se remojaron con agua y se

exprimieron suavemente removiendo el exceso de agua. Finalmente la etapa de
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secado, de manera analoga al proceso realizado por Becheri et al. (2008), se llevd
a cabo sobre una superficie plana horizontal, disponiendo las telas sobre dicha

superficie (p. 682).

2.3.4. EVALUACION DE LA ADHERENCIA

Finalizados los procesos de impregnacion descritos anteriormente, se evaluo la
adherencia de las nanoparticulas de ZnO en las fibras textiles de algodén. Para
esto, primero se constatd visualmente la presencia de las nanoparticulas
adheridas al tejido de algoddn a través de un analisis por microscopia electrénica
de barrido (Becheri et al., 2008, p. 681).

Para evaluar la adherencia cuantitativamente se realizé un analisis de absorcion
atomica de las telas impregnadas y no impregnadas con las nanoparticulas. Para
esto se utilizé el espectrofotometro Perkin EImer AAnalyst 300. De acuerdo a la
metodologia descrita por Sricharussin et al. (2011), el contenido de Zn en la
superficie de las muestras de algodon se midié de acuerdo con la norma
EPA3052:1996 (p. 1038). Las muestras de tejido de 0,5 g fueron digeridas en 5 ml
de acido nitrico concentrado. Se calenté en un ambiente inerte con un perfil de
temperatura que alcanz6 aproximadamente los 180°C durante el tiempo necesario
para que se evapore el acido nitrico. Después de enfriar, se volvié a agregar 5 ml
de acido nitrico y se diluyé con agua destilada a un volumen de 50 ml para ser

finalmente analizado por AA.

Como una referencia semi-cuantitativa se empled la opcion de microanalisis
elemental EDS del microscopio electrénico de barrido, que permitié determinar la
cantidad relativa de Zn en un punto de una muestra. Los analisis EDS se
efectuaron a lo largo de una grilla de tamafio definido. Esta informacién se
comparé entre las muestras impregnadas y no impregnadas con las
nanoparticulas. El andlisis cuantitativo para evidenciar la presencia de las
nanoparticulas se reforz6 a través de la evaluacion de las propiedades
antimicrobianas y de proteccion UV que presentaren los tejidos, considerando que

se puede evidenciar la mayor o menor presencia de las nanoparticulas a través
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de los efectos que éstas brinden, segun la metodologia que se describe mas

adelante.

Finalmente se realizaron analisis FTIR a las telas impregnadas y no impregnadas
para determinar la presencia de ZnO en las mismas. Para esto, se cortaron
pedazos muy pequenos de cada tela, que bordeaban 1 cm de diametro, que se
colocaron en las placas que contenian a los respectivos portamuestras. Este
analisis se realizd en el equipo PerkinElmer Spectrum 100, provisto de un
miscroscopio. Al inicio de la medicidon es necesario usar un blanco para lo cual se
utilizé cada una de las telas sin impregnar como referencia para la comparacion
de los picos que correspondan a la tela y al ZnO respectivamente. A través del
software asociado al equipo se busca obtener el espectro mas adecuado de la
muestra, presentando en lo posible bandas finas e intensas; se suavizaron los

espectros obtenidos y se corrigi6 la linea base.

2.3.5. PERMANENCIA EN EL TEJIDO

Para evaluar la durabilidad de la adhesién de las nanoparticulas de ZnO en los
tejidos de algodon se realizaron pruebas de durabilidad al lavado con el tejido
obtenido. Para esto se lavo el tejido con una solucion de jabén neutro a 40°C
durante 30 minutos, manteniendo una relacion de licor de 1:50. Este lavado se
realizé sumergiendo completamente las telas en la solucién jabonosa durante el
tiempo sefialado. A continuacién se enjuago y seco sobre una superficie plana
horizontal. Posteriormente, se realizaron analisis por microscopia electrénica de
barrido para evaluar cualitativamente, de una manera visual, la presencia de las
nanoparticulas que lograron permanecer en el tejido en cada caso (Rajendran et
al., 2010, p. 204).

Para la evaluacion cuantitativa se realizaron analisis de absorciéon atémica e
igualmente se recurrio de forma auxiliar a la opcién EDS del microscopio
electréonico de barrido, para la evaluacién referencial semi-cuantitativa de las
nanoparticulas que lograron permanecer en el tejido en cada caso. Esta

informacion se contrasté con los resultados de la evaluacion de las propiedades
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antimicrobianas y de proteccién UV y a través de los analisis FTIR realizados a

las telas impregnadas lavadas.

2.4. EVALUACION DE LAS PROPIEDADES ANTIMICROBIANAS
Y DE PROTECCION UV DE LOS TEJIDOS DE ALGODON A
LOS CUALES SE  HAYAN  ADHERIDO  LAS
NANOPARTICULAS DE OXIDO DE ZINC

2.4.1. ACCION ANTIMICROBIANA DE TEJIDOS DE ALGODON
IMPREGNADOS CON NANOPARTICULAS DE OXIDO DE ZINC

Se valido la técnica utilizada, basada en la Norma AATCC - 147 y se analizé la
totalidad de la poblacion de telas disponible, realizandose las pruebas respectivas
con sus paralelas. Se utiliz6 un método de difusiébn en agar y como inéculo los
microorganismos Gram-positivos: Staphylococcus epidermidis, Staphylococcus
aureus; y Gram-negativos: Klebsiella pneumoniae y Escherichia coli. El agar se
dispuso sobre cajas petri estériles y se sembraron los microorganismos sobre la
superficie de las placas de agar. Los tejidos se presionaron en el centro del cultivo
para adherir los microorganismos. Las placas se incubaron a 37°C durante 24

horas.

La formacion de una zona claramente delimitada que interrumpe el crecimiento
microbiano creada alrededor de la muestra indica la actividad antibacteriana de
dicha muestra (Rajendran et al., 2010, p. 203). La estabilidad de las propiedades
antimicrobianas de los tejidos se evalu6é realizando el mismo procedimiento

después de las diferentes pruebas de lavado.

Las telas adheridas se manipularon con guantes de nitrilo para ser tomadas
directamente desde la superficie de secado y colocadas en las fundas plasticas
resellables tipo ziplock. Se cortaron las telas al tamafio de 25x50 mm establecido
por la norma AATCC — 147 para realizarse el analisis microbiolégico de las
mismas. El corte se lo realizé con una tijera comun, como se puede visualizar en

la Figura 2.5.
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En estas fundas ziplock permanecieron las telas para poder ser posteriormente
transportadas al Laboratorio de Microbiologia de la Facultad de Ciencias Médicas
de la Universidad Central del Ecuador. Se llevaron las muestras en transporte

particular con el mayor cuidado de no ser aplastadas.

Figura 2.5. Corte y disposicion de las telas en las fundas ziplock

2.42. EVALUACION DE LAS PROPIEDADES UV DE LOS TEJIDOS DE
ALGODON IMPREGNADOS CON NANOPARTICULAS DE OXIDO DE
ZINC

Se realiz6 mediante espectroscopia de absorcion utilizando un espectrofotdmetro
Genesys 10s UV-Vis. Se compararon los espectros UV de los tejidos originales y
de aquellos impregnados con nanoparticulas. La eficacia de apantallamiento de la
radiacion se evalué6 mediante la medicion de la absorcion UV y la transmision.
Con el andlisis de la tela sin impregnar e impregnada se busca simplificar la
influencia del espesor y gramaje de todos los tejidos, de manera que la diferencia
entre el UPF esté relacionada con la transmitancia, dependiente del contenido de

nanoparticulas exclusivamente, y no del tejido de algodon por si mismo.

Los datos de transmision se utilizaron para calcular el UPF y el porcentaje de
transmision UV (Becheri et al., 2008, p. 681). Para consumar el calculo del factor

de proteccion UV de los tejidos se han seguido las directrices de la norma de
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1996, desarrollada conjuntamente por Australia y Nueva Zelanda, la AS/NZS
4399:1996, que es la mas utilizada y en la que se basan muchos autores
actualmente como lo confirman los estudios de Sricharussin et al. (2011), Becheri
et al., 2008 y Algaba, |. (2004). La transmitancia UVR a través del tejido se calculd
como la media aritmética de las transmitancias en las longitudes de onda del
espectro ultravioleta comprendidas entre 290 y 400 nm (tomadas en incrementos
de 5 nm).
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3. RESULTADOS

3.1. SINTESIS Y CARACTERIZACION FiISICA Y QUIMICA DE
LAS NANOPARTICULAS DE OXIDO DE ZINC, POR MEDIO
DE TECNICAS INSTRUMENTALES

La caracterizacion de las nanoparticulas sintetizadas por el método de Pechini
mediante los diferentes analisis arrojo los resultados que se detallan en los

siguientes numerales.
3.1.1. DIFRACCION DE RAYOS X

Los resultados de los analisis de difraccion de rayos X, llevados a cabo en el
LEMAT de la ESPOL, se muestran en su totalidad en los Anexos. Se muestra en
la Figura 3.1 solamente una de las figuras correspondiente al grafico de analisis
cuantitativo de la muestra del ensayo Srzgo°, 3n, cuyo resultado fue de 100% de ZnO
en la forma de zincita. Ilgualmente para todas las otras muestras analizadas se

puede observar que se obtuvo 100% de ZnO en la misma forma de zincita.

Se analizaron los productos de las sintesis Szgpe, 3n ¥ l0s de las sintesis Szoo°, 6h.
Producto de esto se pudo concluir que se obtuvo ZnO en forma de zincita en

todos los materiales que fueron sometidas a analisis.

La pureza obtenida de ZnO fue de 100%, como se comprueba con los analisis
realizados. Estos resultados no permiten diferenciar entre la mejor nanoparticula
en cuanto a pureza o fase de cristalizacion, ya que todas las muestras analizadas
muestran precisamente los mismos resultados. Por otro lado, se determind que se

obtuvo ZnO en todas las sintesis realizadas.

Al comparar estos resultados frente a los obtenidos por Barros et al. (2006) se
tiene que para este ultimo caso se obtuvo igualmente 100% de ZnO pero en la

forma de wurtzita, sin detectarse picos de otra fase posible existente. Sin
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embargo, tanto la zincita como la wurtzita estan asociadas a un sistema cristalino
hexagonal (p. 1350). De hecho, la wurtzita es una forma mineral del ZnS, que es
adoptada por la forma mineral del ZnO denominada como zincita; por lo que en

esencia resultarian tener la misma configuracion.
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Figura 3.1. Espectro de DRX para una muestra S7ge, 3n

3.1.2. MICROSCOPIiA ELECTRONICA DE BARRIDO (MEB)

En la Figura 3.2 se muestran las micrografias realizadas a las nanoparticulas de
ZnO correspondientes al ensayo Seooe, 3n. Se puede observar ciertas formas
individuales irregulares con tendencia esférica, asi como ciertas aparentes
aglomeraciones de las nanoparticulas, y que también dificultarian su observacién
y eventualmente después su impregnacion uniforme en las telas. Sin embargo,
hay que considerar que las nanoparticulas podrian adoptar otra configuracién a
nivel macro al colocarse en las soluciones de isopropanol y de agua para ser

impregnadas en las telas.

Este analisis igualmente se reforzé con el analisis TEM, lo cual se visualizara mas

adelante. Posteriormente, también se observara la disposicion de las mismas
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nanoparticulas sintetizadas pero impregnadas en las diferentes telas de algodon,
a través del mismo analisis MEB pero realizado a estas telas impregnadas con las

nanoparticulas de ZnO.

Figura 3.2. Micrografias realizadas a las nanoparticulas sintetizadas de ZnO
correspondientes a la sintesis Sepoe, 3n. Condiciones de la micrografia: 20,0 kV; 1000X;
WD=200 mm

En cuanto a los resultados de la composicion obtenidos por medio del analisis
EDX, se constaté la presencia mayoritaria de los elementos Zn y O, en
porcentajes con proporciones variables, pero que conjuntamente superaban el
75%. Esto permitié afirmar de forma categdrica que estos dos elementos estan
presentes, probablemente en la forma de ZnO, lo cual se confirmd con la

informacion obtenida en los analisis que se detallan posteriormente.

3.1.3. DISPERSION DINAMICA DE LUZ (DLS)

El andlisis de dispersion dinamica de luz, realizado a muestras de las
nanoparticulas obtenidas a diferentes condiciones de calcinacion, arrojo diversos
resultados, los cuales se muestran en la Tabla 3.1. Estos resultados

corresponden al procesamiento de 5 corridas consecutivas para cada analisis por
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medio del software 90 Plus Particle Sizing, a través del cual se obtuvieron

asimismo los diagramas de distribucién de tamano de particula.

El menor diametro efectivo obtenido correspondiente al tamano de particula fue
de 22,8 nm obtenido a las condiciones de calcinacion de la sintesis S7po°, 3n, CON
una distribucion de tamafno de particula que se puede apreciar en la Figura 3.3.
En los Anexos se encuentran otros resultados del anélisis de dispersion dinamica

de luz DLS de sintesis realizadas a diferentes condiciones.

Tabla 3.1. Tamafos de particula obtenidos por el analisis DLS para las diferentes

condiciones de calcinacion experimentadas para la sintesis del ZnO

Condicion de calcinacion Tamano de
Particula (nm)
3h, 600 °C 94,4
3h, 700 °C 22,8
3h, 800 °C 198,4
6h, 600 °C 39,8
6h, 700 °C 32,8
6h, 800°C 90,6

Los tamarfios de particula obtenidos para los ensayos correspondientes al tiempo
de precalcinacion de 6 h no se tomaron en cuenta para la tabulacion porque
superaban al mayor valor de los tamafos obtenidos para las sintesis que se
precalcinaron al tiempo original de 3 h. Este hecho permiti6 demostrar que la
variacion propuesta del tiempo de precalcinacién de 3 h a 6 h no tuvo influencia
en la disminucion del tamafio de las nanoparticulas obtenidas (aunque si en el

incremento).

Dentro de los resultados obtenidos de los diferentes analisis DLS a las diferentes
nanoparticulas, es probable que los tamafios de particula reportados como
mayores al tamano de 100 nm, puedan deberse al fendmeno de agregacion que

hubieran sufrido las nanoparticulas, ya que para un tamano de particula menor
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correspondera una velocidad de agregacion mayor. Ademas, debido a las fuerzas
electroestaticas presentes, propias de las particulas, estas pueden tender a
aglomerarse. Como se menciono anteriormente, se optd por trabajar con los datos
correspondientes al rango de menor medida del tamafo de las particulas, dado
que el objetivo de la presente investigacion es el estudio de las particulas de ZnO

de tamafo nanométrico.

ZnO 5p 2 (Combined) 0

Feb 10, 2015 12:18:57 | D @ MsD
Effective Diameter: 22.8 nm AL /’
Polydispersity: 0.005 |/
Avg. Count Rate:  511.4 kcps { /
Baseline Index: 0.0/100.00% f‘ /
Elapsed Time: 00:00:30 7 I
|
i
z
g 50
£

50 500
Diameter (nm)

Run Etf. Diam_{rm] Halt Width ren] Polyds

1 18.7 163 0. 005

2 17.5 Jod 0 005

3 17.2 1.2 0. 005

4 271 1.9 0 005

5 37.4 2.6 0 005

6 46. 8 3.3 0 005
Mean 27.5 1.9 0 7.0/100. 00%
Std. Ermor 5.0 0.4 0 0.6/ 0.00
Combined 2.8 1.6 0 0.0/100.00%

Figura 3.3. Intensidad vs. diametro de particula para la S7ge, 3n

Estos resultados no concuerdan o lo hacen solo parcialmente en cuanto a la
tendencia de los resultados obtenidos por Becheri et al., (2008), quienes
sintetizan nanoparticulas de ZnO a través de una reaccion en fase homogénea
entre cloruro de zinc e hidroxido de sodio. Para evaluar los efectos de las
condiciones experimentales en el tamafio de particula y la morfologia
experimentan con temperaturas de 90 y 150 °C y trabajado con medios de

reaccion: agua y 1,2 — etanodiol, respectivamente. Caracterizan la composicion,
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forma, tamafo y cristalinidad de las nanoparticulas mediante analisis FTIR, TEM
y DRX, asi como la determinacion del area superficial especifica de los polvos
secos. En este caso los autores llegan a concluir que a mayor temperatura se
obtienen particulas de tamafo mas reducido y monodispersas, obteniendo

tamanos de particula de 21 nm hasta 9 nm, con formas esféricas (p. 682).

Para el caso del presente estudio, en cambio, de acuerdo a los resultados
visualizados, no se puede hablar de una tendencia de aumento del tamano de
particula con el aumento de la temperatura de calcinacion. Sin embargo, se puede
notar que los mayores tamafos de particula estan asociados con un menor
tiempo de calcinacién, aunque esto no se cumple para el caso de la comparacion
de la calcinacion a 700 °C. Asi mismo, para los dos tiempos de calcinacion
experimentados, el tamafio tenderia a disminuir conforme aumenta la temperatura
de calcinacién, pero solo hasta cierta temperatura, luego de la cual aumentaria

nuevamente el tamafio de particula.

3.1.4. ESPECTROSCOPIA FTIR

Para los analisis de FTIR, se obtuvieron como resultado los respectivos espectros
para cada sintesis. Para todos los resultados obtenidos, se normalizaron las
curvas, se suavizo y se corrigio la linea base, en ese orden. En la Figura 3.4 se
muestra por ejemplo el espectro de la muestra correspondiente a la sintesis

denominada como Seooe, 3h-

Se compararon los espectros obtenidos para las diferentes sintesis con respecto
al espectro de ZnO comercial, para determinar si se tienen coincidencias
significativas en los picos, que permitan verificar la presencia de ZnO. El
programa brinda un calculo de un coeficiente de correlacién, que permite
establecer la similitud del ZnO comercial con el sintetizado, para determinar y
comprobar si efectivamente se obtuvo ZnO.
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Figura 3.5. Analisis FTIR comparativo de una muestra Seooc, 3n, cOn respecto a una muestra
de ZnO comercial

Para todas las sintesis se obtuvo un coeficiente de correlacion mayor a 0,97,
siendo el mayor coeficiente de correlacion obtenido el de la sintesis Sggo°, 3n, que

tuvo un valor de 0,99403, cuya grafica se muestra anteriormente, y cuya grafica
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comparativa con el ZnO comercial se muestra en la Figura 3.5. Estos valores
obtenidos se consideran aceptables y se comprueba que para todas las sintesis

realizadas se obtuvo ZnO.

3.1.5. MEJORES CONDICIONES DE LA SINTESIS DE NANOPARTICULAS DE
OXIDO DE ZINC

De acuerdo a los resultados expuestos anteriormente, las condiciones de
calcinacion que correspondieron a los mejores resultados en cuanto a menor
tamano de las nanoparticulas fueron: 700°C y 3 h. Siendo las condiciones de
precalcinacién precisamente las constantes establecidas inicialmente, es decir
300°C vy 3 horas.

De acuerdo a la discusion anterior con respecto a los resultados de los analisis
DRX, no se podria determinar una mejor condicion en base a los mismos. Es
decir, en cuanto a las caracteristicas de forma y composicion mas pura de ZnO,
no se podria establecer condiciones de temperatura y tiempo de calcinacion
6ptimas. Esto debido a que se pudo notar la misma forma de las nanoparticulas
(zincita) para todos los casos y la misma pureza (100%). Por otro lado, al analizar
los resultados de la medicion de tamaro de particula se puede destacar otro tipo
de informacién. Para este caso, en cambio se muestran diferencias considerables
y permiten afirmar que las mejores condiciones de calcinacién fueron 700°C y 3 h.

Esto dado por el analisis de Dispersion dinamica de luz.

Para el caso de las 3 sintesis en las cuales se varid el tiempo de precalcinacion,
configurandolo a 6 horas, no se observd una variacion significativa o apreciable
en el comportamiento de las nanoparticulas. Esto para los diferentes analisis
explicados en los anteriores apartados. Peor aun no se obtuvo alguna
caracteristica favorable para las nanoparticulas obtenidas, inclusive llegandose a
obtener tamafios mayores que las otras sintesis, para el caso de los analisis de
DLS. Por lo cual se concluye que la variacion de esta condicion se hace

innecesaria.
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A las condiciones de 700°C y 3 h de calcinacion, se sintetizaron nuevas
nanoparticulas. Esta vez utilizando una bandeja ceramica que permitia sintetizar
una mayor cantidad de nanoparticulas por cada ensayo, tal como se mencion6 en
la seccion correspondiente a la parte experimental. Las nanoparticulas
sintetizadas se sometieron a analisis de DRX en el Laboratorio de Caracterizacion
Fisico-Quimica de Materiales Ceramicos de la FUNDATEC - CAIC, en
Venezuela, dando como resultado los difractogramas mostrados en las Figuras
3.6 y 3.7. Los resultados obtenidos también, en este caso, estan relacionados a
otros métodos de sintesis de nanoparticulas, correspondiendo a la informacién

encontrada en bibliografia.

Como referencia para confirmar la idoneidad de los resultados obtenidos, se han
reportado en este sentido sintesis de nanoparticulas de ZnO en solucién acuosa a
un pH cercano al neutro y baja temperatura (37 °C), utilizando nitrato de zinc
hexahidratado. De esta manera se han obtenido didmetros de particula en el
rango de 20 nm a 300 nm, calcinados en rangos de temperatura de 80 a 1000 °C,
con una estructura cristalina estable en la fase wurtzita. Los picos de los planos
cristalinos de la difraccion de rayos X se agudizan conforme las muestras son
calentadas a temperaturas mas altas con incremento del tamafo del cristal
(Vaseem et al., 2009, p. 20).

Ademas se han alcanzado en este estudio caracteristicas de las nanoparticulas
de ZnO que para otros casos se alcanzan a través de la utilizacion de sustancias
adicionales en las sintesis, adicionadas para tales efectos. Por ejemplo, para
algunos métodos de sintesis se ha utilizado la solucién tampén tris (hidroximetil)
aminometano, que en términos de aplicacion, representa un tampon estandar, no
toxico, que es inerte a una amplia variedad quimicos y biomoléculas y se puede
usar satisfactoriamente para una variedad de reacciones bioldgicas. Este tampon
se dice que particularmente tiene un rol importante para la esfericidad de las
nanoparticulas de ZnO sintetizadas. Actua como un ligando, que adsorbe en gran
medida una o mas superficies de ZnO, inhibiendo el crecimiento de cristales, y
como resultado, casi se producen nanoparticulas de ZnO esféricas (Vaseem et
al., 2009, p. 20).



60

Como se podra apreciar en las Figuras 3.6 y 3.7, para las nuevas sintesis
realizadas, también se obtuvo nuevamente ZnO en la forma de zincita, como lo
confirman los picos respectivos que corresponden a los que el sistema reconoce
como ZnO. Con estas pruebas finales realizadas a las nanoparticulas
sintetizadas, se pudo comprobar efectivamente la presencia de ZnO. Y en una

pureza que de acuerdo a los analisis de DRX tiene un valor de 100%.
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3.1.6. MICROSCOPIiA ELECTRONICA DE TRANSMISION

Los analisis de microscopia electronica de transmision mostraron tamafios de
particula que bordean los 25 nm sin llegar a superar los 30 nm, tal como se puede
apreciar en las imagenes mostradas en la Figura 3.8. Estos resultados coinciden
con los obtenidos por el analisis de Dispersion dinamica de luz. Asimismo se

puede apreciar cierta tendencia de aglomeracion de las nanoparticulas de ZnO.

b 200 nm

-
;/
; 7

d

|

v 100 nm

Figura 3.8. Graficas de los resultados de los analisis TEM realizados a las nanoparticulas
de ZnO sintetizadas
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—— 20.0 1/Gm

Figura 3.8. Graficas de los resultados de los analisis TEM realizados a las nanoparticulas
de ZnO sintetizadas (continuacion...)

3.2. EVALUACION DE METODOS DE ADHESION DE LAS
NANOPARTICULAS DE OXIDO DE ZINC A TEJIDOS DE
ALGODON Y SU PERMANENCIA EN EL TEJIDO

3.2.1. MICROSCOPiA ELECTRONICA DE BARRIDO (MEB)

Se analizaron muestras que correspondieron respectivamente a los 8 tipos de
telas, sometidas a su vez a los 2 tipos de impregnacién, asi como muestras no
impregnadas. También se analizaron muestras que fueron sometidas al proceso
de lavado para evaluar posteriormente la permanencia de las nanoparticulas en

los tejidos impregnados por los dos métodos estudiados.

En las Figuras 3.9, 3.10 y 3.11 se muestran los resultados del analisis de MEB a
las diferentes telas. En estas imagenes se puede apreciar la presencia de las
nanoparticulas de ZnO dada por las regiones grises o blanquecinas que aparecen
en las diferentes fibras, pintando en algunos casos regiones considerables y en
otros casos apareciendo mas dispersas. El analisis EDS que se realiz6 incluyé

correspondientemente varias zonas que a su vez contenian estas regiones grises.
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De acuerdo a los resultados que se van a visualizar a continuaciéon en la Tabla
3.2, un mayor gramaje de las telas estaria asociado aparentemente en primera
instancia con una mejor adherencia de las nanoparticulas, al analizar la tendencia
de los datos de los porcentajes de Zn de las telas LGP 6 LGC (gramaje 260 g/m?)
frente a otras de menor gramaje como LRP o F. Ademas, el tipo de ligamento esta
asociado también al tipo de gramaje. Un ligamento que presente espaciamientos
mas estrechos entre la urdimbre y la trama respectivamente, presentara a su vez

una mayor relacién de gramaje.

Pomt Acquire -?:
PISS AZ8}-14

Figura 3.9. Micrografia de una muestra LGP;. Condiciones de la micrografia: 20,0 kV;
256X; WD =200 mm
La cercania entre las fibras que componen un tejido favoreceria la retencién de
particulas en la red formada que tendria unidades mas pequefas conforme
aumenta el gramaje. Estas unidades de red mas pequefias tendrian una mayor
capacidad para albergar a las nanoparticulas. De acuerdo a la opcion EDS de
analisis elemental dentro de los analisis de microscopia electronica se pudieron
obtener los resultados detallados en la Tabla 3.2. Estos resultados corresponden
a la medicion con la opcion EDS al tomar diferentes areas que incluian a su vez

las regiones sombreadas de gris, de las que se habld anteriormente.
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Tabla 3.2. Resultados de porcentaje de Zn obtenidos para las telas analizadas por EDS

Porcentaje de Zn
Gramaje Tipo de Porcentaje de Zn
Cadigo Tipo de tela 5 ) . Después del
(g/m?) impregnacion | Antes del lavado
lavado
Lona Gaby Isopropanol 84,1 71,7
LGP 260
Prelavada Pdc 28,1 26,8
Lona Gaby Isopropanol 54,3 37,0
LGC 260
Crudo Pdc 21,8 14
Lienzo Michelle Isopropanol 30,7 15,6
LMC 125
Crudo Pdc 28,3 15,6
Lienzo Isopropanol 57,1 3,8
LP 98
Primavera Pdc 50,8 15,2
Gabardina Delta Isopropanol 59,7 57,6
GDP 238
2 prelavada Pdc 39,6 35,7
Gabardina Delta Isopropanol 48,7 26,3
GDC 238
2 crudo Pdc 29,7 23,8
Lienzo Rafaela Isopropanol 31,2 13,8
LRP 135
prelavada Pdc 23,2 7,6
Isopropanol 38 251
F Franela 70 137
Pdc 21,8 12,4

Como se puede notar, la tela LGP, posee el mayor contenido de Zn (84,1%). Esto
llevaria a concluir que se consiguidé la mejor impregnacién por este método
(isopropanol). Ademas, aun después de ser lavada, la tela del tipo Lona Gaby
prelavada impregnada por el método de isopropanol presenta el mayor porcentaje
de Zn de las telas lavadas, lo que se puede comprobar en la tela LGP, |, cuyo
contenido de Zn corresponde al 71,7%. Las telas del tipo Lona Gaby prelavada
presentan mayores contenidos de Zn que las otras telas, lo que hace concluir que

éstas aparentemente presentan la mejor adherencia.

Al comparar los resultados obtenidos frente a otros estudios, se tienen resultados
similares, obtenidos con igual o menor cantidad de concentracion de
nanoparticulas utilizada y con telas sin tratamiento previo. Por ejemplo Shateri-
Khalilabad y Yazdanshenas (2013) realizaron una investigacién en la cual las

nanoestructuras de ZnO fueron sintetizadas in situ en la superficie de la tela de
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algodon a través de una ruta quimica humeda sencilla para proporcionar actividad
antimicrobiana y proteccion UV (p. 995). Caracterizaron la morfologia de la
superficie por microscopia electronica de barrido acoplada con espectroscopia de

energia dispersiva de rayos X.

Figura 3.10. Micrografia de la muestra LGC;. Condiciones de la micrografia: 20,0 kV;
504X; WD=200mm

En dicho estudio se revel6 de esta manera que se formaron cantidades que
denominan como significativas jerarquicas de nanoestructuras de ZnO en la
superficie de las fibras, la mayoria de ellas con la forma de ramo de flores,
teniendo diferentes tamanos, bordeando los 200 nm. En este caso trabajaron con
una concentracion de 13,3% en peso de las nanoparticulas de ZnO para la
reaccion in situ con la tela sumergida y utilizaron tela de algodon sin apresto,
descrudada y blanqueada que antes de ser utilizada fue lavada en agua tibia con
un detergente no idnico para asegurar la eliminacion de los productos quimicos
residuales (Shateri-Khalilabad y Yazdanshenas 2013, p.999-1001).
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De acuerdo a los métodos de adhesion, al comparar los mismos tipos de tela,
impregnados por los 2 métodos diferentes; por ejemplo las telas LGP, y LGPp; se
puede notar que el mayor porcentaje de Zn presente se da en las telas
impregnadas por el método de isopropanol. Este resultado sugiere que dicho
método deriva en una mejor adherencia de las nanoparticulas de ZnO. La mayor
concentracion de ZnO utilizada en este método podria favorecer la adherencia de
estas nanoparticulas. Esta variable podria aun compensar o superar el efecto
favorable del paso de la tela impregnada por la calandra acolchada para la

adhesion de las nanoparticulas, caracteristica del método pad-dry-cure.

Figura 3.11. Micrografia de una muestra LGP;. Condiciones de la micrografia: 20,0 kV;
500X; WD =20 Omm

A continuacion se analiza la reduccion del porcentaje de Zn para las telas,

después del lavado:

e Latela GDC, | (sometida al proceso de lavado) presenta un porcentaje menor

de Zn frente a su homdéloga GDC, que no fue sometida al proceso de lavado,
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qgue no varia en gran medida pero que expresa una reduccion en el contenido
de ZnO, debido al lavado. Igualmente se puede apreciar las disminuciones en
los porcentajes de Zn para todas las telas que han sido sometidas al lavado,
con respecto a sus homologas a las que no se realizoé este procedimiento, en
unos casos Mas pronunciadas que en otros.

La tela del tipo Lienzo Primavera, que corresponde a un gramaje de 98 g/m?,
impregnada por el método de isopropanol presenta la reduccion mas drastica
en su porcentaje de Zn después del lavado, lo que se puede constatar
comparando las telas LP, y LP, . Esto hace concluir que esta impregnacion
se dio de manera muy superficial, reduciéndose en gran manera la cantidad
de ZnO impregnado inicialmente.

Para la impregnacion por el método de pad-dry-cure la reduccion mas drastica
del porcentaje de Zn se da en la tela del tipo Lienzo Primavera, lo cual se
puede constatar comparando las telas LPp y LPp . Ademas, al igual que en el
caso anterior, hace concluir que esta impregnacion se dio de manera bastante
superficial; aunque no llegé a ser tan fuerte la reduccion como para el caso
anterior.

La tela del tipo Lienzo Primavera, para el método de pad-dry-cure presenta la
mejor adherencia de todas las telas; sin embargo asi mismo presenta la
mayor reduccién de Zn de estas telas impregnadas por dicho método. Esto
lleva a concluir, que si bien al principio se pudo presentar una adhesion alta
de las nanoparticulas a este tipo de tela, ésta pudo haber tenido un caracter
bastante superficial, resultando en que la adherencia inicial resisti6 en muy
poco grado el proceso de lavado, sin lograr permanecer en la tela.

La menor reduccién del porcentaje de Zn después del lavado, se pudo
constatar para la tela del tipo Lona Gaby prelavada, impregnada por el
método de pad-dry-cure (lo cual se puede comprobar comparando las telas
LGPp y LGPp, ). Esto nuevamente da a concluir que este tipo de tela presenta
la mejor adherencia, y, en este caso también la mejor durabilidad al lavado,
inclusive habiendo sido impregnada por el método pad-dry-cure que se habia
considerado anteriormente de menor funcionalidad que el método de
isopropanol. lgualmente también para el método de isopropanol, presenta el

porcentaje mas bajo de reduccién de Zn, lo que reafirma su caracter
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preferencial para ser considerada la mejor tela en cuanto a adherencia de las

nanoparticulas, aun después de haber sido sometida al proceso de lavado.

De acuerdo a la opcion EDS de analisis elemental de Zn dentro del analisis de
MEB, todas las telas impregnadas sin lavado presentaron porcentajes de Zn
superiores al 20%. Se obtuvieron promedios de porcentaje de Zn de 38% y de
25,5%, sin y con lavado respectivamente; lo cual se asocia con la clara presencia
del ZnO. Esto demuestra una impregnacién considerada como positiva y

apreciable de las nanoparticulas en las telas de algodén.

3.2.2. ABSORCION ATOMICA

Se realizaron los andlisis de absorcién atébmica a la mejor muestra de tela, en
cuanto a impregnacion, determinada tanto por los efectos antibacterianos y de
proteccion UV que hayan brindado las nanoparticulas presentes. Esta es la tela
tipo gabardina Delta 2 crudo, cuyos resultados de determinacién de Zn se

muestran en la Tabla 3.3.

Tabla 3.3. Determinacion de Zinc por absorcion atomica para las telas analizadas

Concentracion de Zn
Muestra
(mg/L)
Tela sin impregnar (blanco) 24,0
Impregnacion por isopropanol 740,0
Impregnacion por isopropanol. Lavado 535,0
Impregnacién por pdc 415,0
Impregnacion por pdc. Lavado 235,0

Se puede notar que el método de isopropanol proporciona valores mas altos de
concentracion de Zn que el método de pdc. Para ambos métodos se obtuvieron
concentraciones de Zn en las telas que denotan la presencia de las
nanoparticulas de ZnO. Después del lavado, la concentracién de Zn se reduce de

manera menos drastica para el método de isopropanol (reduccién en un 27,7 %)
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que para el método de pdc (reduccién en un 43,4 %). Inclusive la concentracion
de Zn después del lavado para el método de isopropanol supera la concentracion

de Zn para el método pdc sin haber sido sometida al lavado.

Para el caso de Sricharussin et al. (2011) se reportan los resultados de la
absorciéon atomica en mg/kg. Considerando que el liquido de disolucién de las
muestras sometidas al andlisis de absorcién atomica era agua destilada, se
tendria valores totalmente comparables a los valores obtenidos en el presente
estudio, sin necesidad de ninguna transformacion adicional (p. 1039). Para este
caso se obtuvieron valores desde 660 mg/L hasta 1960 mg/L aproximadamente,
para después del lavado reducirse drasticamente a valores en el orden de los 20

mg/L.

Como se puede observar en la tabla anterior, los valores de zinc presentes en las
telas del presente estudio, rondan en el orden de los 600 mg/L en promedio, valor
cercano al menor reportado para Sricharussin et al. (2011). Sin embargo, después
del lavado, las telas no sufrieron una reduccion tan drastica en la concentracion
de Zn como en el caso de Srucharussin et al. (2011), cuyo valor de 20 mgl/L,
obtenido después del lavado, es cercano al de las telas del presente estudio sin

impregnacion de nanoparticulas de ZnO.

3.2.3. ESPECTROSCOPIA FTIR

Al obtener el espectro mediante Espectroscopia FTIR de cada tipo de tela,
utilizando muestras representativas, se logra que pueda hacerse extensivo el
analisis a todas las telas de su tipo. Siendo aplicado esto para el caso de cada
metodo de impregnacion de las telas y a su vez para aquellas telas sometidas al
proceso de lavado. El espectro obtenido para cada tela impregnada se comparé
con el espectro de las telas sin impregnacion y al resultado de restar los picos del
primer espectro con respecto al segundo se compard con el espectro de la
muestra correspondiente a la sintesis Seoo°, 3n, que correspondié al valor mas alto
de coeficiente de correlacion al ser comparada con el espectro de ZnO comercial.

También se podria haber utilizado el espectro de cualquiera de las muestras de
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ZnO que se tenian previamente, ya que, como se dijo antes, se comprobd que

dichos espectros correspondian al espectro del ZnO comercial.

Se obtuvieron resultados como los que se muestra en la Figura 3.12. En esta
figura se puede observar el espectro resultante de la resta del espectro de la
muestra LGC, | | y el espectro de la tela LGC. Este espectro resultante se
compard a su vez con el espectro de la muestra S g0, 3n. ESte resultado permite
emitir un criterio comparativo de una mejor adherencia de las nanoparticulas, ya
que una mayor coincidencia del espectro de FTIR de una tela con respecto al
espectro de las nanoparticulas sintetizadas, permitiria tener una idea de la
presencia de dichas nanoparticulas en la tela respectiva. Entonces permitira a su
vez comparativamente determinar el tipo de tela que haya presentado una mejor
adhesion y ademas también determinar el método que haya resultado en una
mejor impregnacion de las nanoparticulas de acuerdo a la presencia de éstas en
dichas telas. Se puede realizar el mismo analisis con las telas sometidas al
proceso de lavado y evaluar la permanencia de las nanoparticulas para este

proceso.

El mejor resultado obtenido de todas las telas fue para la muestra LGP,
correspondiente a la lona Gaby prelavada, con un valor de 0,89. Esta tela fue
impregnada por el método de isopropanol y no fue sometida al proceso de lavado.
La tela lona Gaby prelavada habria presentado una mejor adhesiéon de las
nanoparticulas con respecto a las otras telas, por presentar el mayor coeficiente
de correlacion al ser comparado su espectro con el de las nanoparticulas de ZnO

sintetizadas.

De acuerdo a este resultado de la comparacion de los espectros, la impregnacion
por el método de isopropanol obtuvo en promedio valores mas altos de
coeficientes de correlacion respecto al método pdc. En consecuencia se tendrian
mejores resultados de adherencia de las nanoparticulas para el método de
isopropanol. Para el caso de las telas lavadas, la tela que presentd el mayor
coeficiente de correlacion fue la lona Gaby crudo, impregnada por el método de

isopropanol, con un valor de 0,75. Igualmente se pudo notar la disminucién
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considerable de este valor del coeficiente de correlacion para las telas que fueron

sometidas al proceso de lavado.

La tela que presentd el menor coeficiente de correlacion de entre las telas lavadas
fue la tela 32, correspondiente al lienzo Michelle crudo, con un valor de 0,16. Esta
tela fue impregnada por el método de pad-dry-cure, y el valor correspondiente del
valor de coeficiente de correlacién de la tela que no fue sometida al proceso de
lavado fue de 0,78, dando a notar la drastica disminucion de este coeficiente.
Ademas, siendo este un valor bastante bajo con respecto a los otros valores
obtenidos, da a entender que independientemente de que la adhesion podria o no
haber sido efectiva al inicio, al final resulté en ser de caracter superficial al punto
de no poder resistir adecuadamente en cuanto a permanencia de las

nanoparticulas hasta el final del proceso de lavado.
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Figura 3.12. Comparacion del espectro FTIR de la tela LGC, 1 . restada, con respecto al
espectro de la sintesis Sepo° 3n.

Esto no representa un criterio cuantitativo exacto, sino mas bien una referencia
comparativa de la tela que haya presentado la mejor adhesion de acuerdo a la
presencia de las nanoparticulas de ZnO. Igualmente representa una referencia del
mejor método que haya permitido una mayor impregnacion en la tela, dado por la

correspondencia de su espectro restado con el de las nanoparticulas sintetizadas.
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3.3. EVALUACION DE LAS PROPIEDADES ANTIMICROBIANAS
Y DE PROTECCION UV DE LOS TEJIDOS DE ALGODON A
LOS CUALES SE HAN ADHERIDO LAS NANOPARTICULAS
DE OXIDO DE ZINC

3.3.1. EVALUACION DE LA ACCION ANTIMICROBIANA DE TEJIDOS DE
ALGODON IMPREGNADOS CON NANOPARTICULAS DE OXIDO DE
ZINC

Como resultado de la aplicacion de la Técnica AATCC 147 se obtuvo un resultado
positivo para la mayoria de las telas sometidas a la evaluacion de sus
propiedades antimicrobianas. Para los microorganismos de prueba
experimentados, Gram-positivos y Gram-negativos respectivamente:
Staphylococcus epidermidis y Staphylococcus aureus; y Klebsiella pneumoniae y

Escherichia coli.

Este resultado estuvo dado por la presencia de un halo de inhibicion que se
puede visualizar en Figura 3.13, y que se lo asocia con la accion de detencion del
crecimiento microbiano alrededor de las telas. En la Figura 3.13 se muestran
varios de los resultados obtenidos y en la Tabla 3.4 los resultados obtenidos para
todas las telas ensayadas para los microorganismos de prueba Gram-positivos y

Gram-negativos.

Para la Tabla 3.4 se ha considerado como resultado positivo cualquier presencia
evidente de halo de inhibicion lo suficientemente claro para ser medido y superior
a 1 mm, llegando a obtenerse valores hasta de 5 mm de inhibicidn. Los resultados
negativos corresponden a la inexistencia de dicho halo de inhibicion del
crecimiento microbiano. En varios casos se ha reportado como resultado negativo
la presencia de halos poco significativos o que hayan sido irregulares presentando
dificultad de ser medidos. De manera general, se tuvo una mayor inhibicién frente
a la actividad de los microorganismos Gram-positivas que para los Gram-

negativos experimentados.
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Figura 3.13. Halos de inhibicion en telas de los tipos: gabardina Delta crudo, lienzo
Rafaela prelavada, impregnadas por el método de isopropanol y lona Gaby prelavada y
Franela por el método pdc, inoculadas con S. aureus y E. coli.
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Tabla 3.4. Resultados de la actividad antimicrobiana de las telas impregnadas

Actividad Actividad
) Gramaje Tipo de antimicrobiana frente a | antimicrobiana frente
Tipo de tela ) ) ] ) ] ] )
(g/m?) | impregnacion | microorganismo Gram- a microorganismo
positivo Gram-negativo
Lienzo Primavera 98 Isopropanol Positiva Negativa
Lienzo Michelle
125 Isopropanol Positiva Positiva
crudo
Lona Gaby
260 Isopropanol Positiva Negativa
Prelavada
Lona Gaby crudo 260 Isopropanol Positiva Positiva
Gabardina Delta
238 Isopropanol Positiva Positiva
2 crudo
Gabardina Delta
238 Isopropanol Positiva Positiva
2 prelavada
Lienzo Rafaela
135 Isopropanol Positiva Negativa
prelavada
Franela 137 Isopropanol Positiva Negativa
Lienzo Primavera 98 Pad-dry-cure Positiva Positiva
Lienzo Michelle
125 Pad-dry-cure Positiva Positiva
crudo
Lona Gaby N -
260 Pad-dry-cure Positiva Positiva
prelavada
Lona Gaby crudo 260 Pad-dry-cure Positiva Positiva
Gabardina Delta N -
238 Pad-dry-cure Positiva Positiva
2 crudo
Gabardina Delta
238 Pad-dry-cure Positiva Positiva
2 prelavada
Lienzo Rafaela
135 Pad-dry-cure Positiva Negativa
prelavada
Franela 137 Pad-dry-cure Positiva Negativa

Cabe recalcar que la norma AATCC 147 sefala que una actividad antibacteriana
es considerada aceptable cuando no existen colonias bacterianas directamente
debajo de la muestra en el area de contacto, lo cual se cumplia para todas las

telas ensayadas. Por lo tanto, se pudo demostrar que las nanoparticulas de ZnO
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impregnadas en las telas brindaron proteccién antimicrobiana aceptable para

todas las telas de algodon ensayadas.

Figura 3.14. Tela LGCy, 1, inoculada con el microorganismo Staphylococcus epidermidis

Para una parte de las telas que presentaron resultado positivo en la inhibicion del
crecimiento microbiano se tuvo igualmente un resultado positivo posteriormente al
lavado. Esto fue mucho mas notorio para la tela del tipo Gabardina Delta 2 crudo,

de la cual se puede observar una foto en la anterior Figura 3.13.

Para algunas telas se obtuvo un resultado negativo de inhibicion al someter las
telas al proceso de lavado, como se puede apreciar en la Figura 3.14. Este
resultado negativo estd dado por la presencia ininterrumpida de los
microorganismos a lo largo de la tela, pasando por encima de ella, sin existir un

halo de inhibicién que tenga este crecimiento microbiano.

Para las telas en las cuales no se tuvo resultado positivo en la inhibicion del
crecimiento microbiano antes del lavado, no tenia lugar realizar las pruebas
antimicrobianas después del lavado. En general, se pudo apreciar que la
inhibicién en las telas no lavadas fue mayor que la de las telas lavadas. Si bien en

muchos casos este resultado no fue lo suficientemente apreciable como para
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reportarlo como positivo, da una idea de la afectacion en las propiedades
antimicrobianas que habrian sufrido las telas por el lavado, habiendo disminuido
la concentracion de nanoparticulas presentes que brindarian a la tela un mayor

efecto de proteccion antimicrobiana.

En ciertas telas se pudo notar una inhibiciéon confinada a ciertas zonas de la tela,
lo que sugiere que la impregnacién de las nanoparticulas pudiera no haber sido
completamente uniforme. Este fendbmeno se puede apreciar en la Figura 3.15,
correspondiente a la tela LMC, Al extremo derecho de la tela no se nota un
crecimiento apreciable de las colonias de microorganismos, mientras que en la

parte izquierda se nota un crecimiento mucho mas claro de microorganismos.

Figura 3.15. Tela LMC; inoculada con el microorganismo Klebsiella pneumoniae

Para este tipo de evaluaciones antimicrobianas se han reportado estudios para
los cuales se obtienen a la par resultados positivos y negativos, dependiendo de
factores como la concentracion de la sustancia antimicrobiana, y no sélo ha
sucedido para el caso del ZnO. Lorenz et al. (2012), por ejemplo, investigo la
liberacion de plata en ocho diferentes textiles disponibles comercialmente que
contenian plata, durante un ciclo de lavado y enjuague. Tres de los textiles

contenian plata nanoparticulada (etiquetada o confirmado por la informacién de
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los fabricantes), otra tela utilizaba hilo de plata metalica y cuatro contenian plata

pero de forma no declarada.

Para este estudio de Lorenz et al. (2012), la funcionalidad antimicrobiana de los
textiles se evalu6 antes y después del lavado y las nanoparticulas se encontraron
principalmente en una forma altamente aglomerada. Los identificados como
nanotextiles mostraron la mayor actividad antimicrobiana, mientras que algunos
de los otros textiles, por ejemplo el del hilo de plata y el que tenia menor
contenido de plata, no redujeron el crecimiento de bacterias en absoluto. Es decir,
para concentraciones de plata de 1% en peso se obtuvieron resultados negativos
de inhibicion, frente al microorganismo de prueba K. pneumoniae, mientras que
para concentraciones del 5% en peso de Ag se obtuvieron resultados positivos (p.
820).

Al contrastar los resultados del presente estudio con otros estudios, por ejemplo
con el realizado por Sricharussin et al. (2011), se puede apreciar cierta similitud
en los resultados de inhibicion de crecimiento antimicrobiano obtenidos, pero sin
llegar a tener tan alto efecto de inhibicion dado por los mm de inhibicion que en
este estudio llegan a un promedio de 10 mm antes del lavado y de 7 mm
posteriormente al lavado, a pesar de que no se muestran fotografias de la
inhibicién obtenida en las telas (pp. 1039-1040). En este trabajo se alcanzé un
maximo de 5 mm de inhibicién, y teniendo una disminucién mas drastica del
espesor del halo de inhibicion después del lavado. Se debe considerar que no se
especifica como se realiza la medicion de la zona de inhibicidn, es decir no se
reporta si los milimetros de inhibicion se han considerado tomando en cuenta el
borde exterior de la tela o se ha incluido también la zona correspondiente a la
ubicacion de la tela. Este analisis se detallara también mas adelante con el
estudio de Rajendran et al. (2010).

Sricharussin et al. (2011), evaluan la actividad antimicrobiana de telas de algodén
impregnadas con nanoparticulas, en base a la norma AATCC 147, frente a S.
aureus, obteniéndose un resultado positivo, reportdndose datos de la zona

claramente inhibida. A pesar de que después del lavado la cantidad de Zn
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disminuye drasticamente (medido por espectroscopia de absorcion atomica), se
mantuvo una considerable actividad antibacteriana. La forma del ZnO para este
caso no muestra efectos considerables sobre las propiedades antibacterianas (p.
1040).

Por lo general, la evaluacion de las propiedades antimicrobianas de los tejidos
con nanoparticulas de ZnO se realiza mediante la comparacion del crecimiento de
microorganismos entre el tejido original (tejido de control) y el tejido tratado con
las nanoparticulas. El objetivo de esta evaluacién es determinar la actividad
bacteriostatica de los materiales textiles a ser evaluados. Por ejemplo, para el
caso de Perelshtein et al. (2009), se buscé llegar a determinar la minima
concentracion de nanoparticulas de ZnO que presenten aun actividad
antibacteriana. Esto es, una concentracion minima eficaz de las nanoparticulas
que habiendo sido depositadas en la tela por irradiacion ultrasénica, sigan
mostrando actividad antibacteriana frente a los microorganismos de prueba que
en este caso fueron E. coli y S. aureus. Se demostré un efecto bactericida
significativo, aun en telas recubiertas con un 0,75% en peso de nanoparticulas.
Igualmente se llegé a concluir que se tenia una mayor actividad antibacteriana

conforme disminuia el tamafio de particula (p. 363).

Se puede notar en el caso de Sricharussin et al. (2011) que igualmente
habiéndose impregnado las telas por un procedimiento similar de pad-dry-cure y
habiéndose realizado la evaluacion antimicrobiana basado en el mismo proceso
sugerido por la Norma AATCC 147, se obtuvieron siempre en este caso
resultados positivos para la actividad antimicrobiana, aun posteriormente al lavado
(p. 1040). Entre las diferencias de la metodologia utilizada en este estudio se
pueden citar, la obtencibn de las nanoparticulas, realizada utilizando
suspensiones con etanol y acetato de zinc para obtener respectivamente
nanoparticulas de ZnO con forma de varilla, esférica y multipétalo, con tamanos
de 120 nm. Los tipos de telas utilizadas y su configuracién también fueron
diferentes. A continuacion se resumen varias de las caracteristicas de este

estudio:
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e Después del lavado la actividad antibacteriana fue ligeramente inferior que la
de las telas no lavadas.

e La sintesis de las suspensiones de nanoparticulas utiilzadas se realiz6 por tres
métodos diferentes al método de Pechini, utilizando etanol y acetato de zinc.

e La aplicaciéon de las nanoparticulas en la tela se realiz6 por el método analogo
al denominado como pad-dry-cure.

e Las telas utilizadas para este estudio fueron 100% algodon, de gramaje de 140

g/m? sin apresto (desengomadas) y lavadas (fregadas).

En este estudio igualmente se concluye que las nanoparticulas no se adherieron
convenientemente a las telas sufriendo una drastica disminucion después de las
pruebas de lavado. Sin embargo los efectos de las nanoparticulas en cuanto a
proteccion antimicrobiana y UV no se pierden de manera dramatica, lo que lleva a
creer que estas propiedades también estaban inicialmente influidas por las
caracteristicas de las telas utilizadas. En este caso no se utiliza un aglutinante o

algun otro agente para fomentar la adherencia.

Por otra parte, para el caso del estudio de Rajendran et al. (2010), también se
utilizé el método pad-dry-cure para la impregnacién. Se realiz6 la evaluacion de la
actividad antimicrobiana por el mismo método de difusiéon en agar de acuerdo a
los lineamientos de la Norma AATCC. Se obtuvieron resultados antibacterianos
positivos contra cepas utilizadas de S. aureus 'y E. coli, al igual que en el presente
estudio, y se notdé también mayor actividad antibacteriana de las telas tratadas
frente a las que no lo fueron. Ademas se reporté que las nanoparticulas utilizadas
analizadas por MEB tenian una forma mas o menos esférica y que éstas fueron
obtenidas por un método quimico humedo utilizando nitrato de zinc e hidréxido de
sodio como precursores y almidon soluble como agente estabilizador. Habiéndose

obtenido un rango de tamaros de 60 a 75 nm.

El analisis MEB realizado para las telas mostré la presencia de las nanoparticulas
incorporadas en los tejidos tratados, que no aparecian en los tejidos de control.
Las telas utilizadas fueron 100% algodon, tejidos de peso medio, de ligamentos

tipo tafetan, con rendimientos de 75,3 g/m?. Las pruebas de durabilidad al lavado
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llevadas a cabo con los tejidos de ensayo para este caso mostraron que se
mantuvo una significativa actividad antimicrobiana en los tejidos impregnados. Sin
embargo, dicha actividad antimicrobiana fue desapareciendo conforme se sometia
a mas lavados sucesivos. Los tejidos no impregnados no fueron sometidos a
procesos de lavado ya que no tenian desde el inicio ninguna actividad

antibacteriana.

De acuerdo al estudio de Rajendran et al. (2010) se debe considerar que para
nanoparticulas de ZnO mas pequefias se necesitaran mas particulas para cubrir
una colonia bacteriana que tiene un tamafio aproximado de 2 uym, lo que resultara
a su vez en la generacion de un mayor numero de especies de oxigeno (liberados
de ZnO en la superficie de la colonia), que mataran las bacterias de manera mas
eficiente. Tomando en cuenta que las nanoparticulas utilizadas por Rajendran et
al. (2010) tenian un tamafno mayor (60-75 nm) al de las nanoparticulas del
presente estudio (23 nm), lo anterior sugiere que seria necesario utilizar una
concentracion mayor de nanoparticulas para conseguir un mayor efecto de

proteccion antimicrobiana (p. 207).

También se debe tomar en cuenta que para este caso de Rajendran et al. (2010),
realizaron el desarrollo de telas antimicrobianas de algoddn utilizando un método
quimico humedo para la sintesis de las nanoparticulas de ZnO, utilizando nitrato
de zinc e hidroxido de sodio como precursores y almidon soluble como agente
estabilizante, en diferentes concentraciones. De acuerdo a lo que se sefiala, luego
de la disolucion y de afiadir hidréxido de sodio, y habiendo permitido reaccionar,
sedimentar, centrifugar, se lavaron las nanoparticulas para eliminar los
subproductos, dandose la conversiéon completa del hidroxido de zinc en éxido de

zinc durante el secado de las nanoparticulas (p.203).

En este estudio de Rajendran et al. (2010) se tiene un reporte de zonas de
inihibiciéon de hasta 6 cm, pero que en este caso corresponden a un diametro
medido de toda el area de inhibicion que incluye ademas a la tela, que esta en

medio de la inhibicién. Es decir, el resultado de inhibicion de Rajendran et al.
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(2010), comparable al estudio realizado en este trabajo, estaria dentro de un
rango aproximado de 1 a 8 mm de inhibicion.

Tabla 3.5. Comparacion actividad antibacteriana: varios autores

Gramaje | Tamafo Resultado
ZnO Método
Autor detela | Particula ) ) M/o (mm de
) g/100 ml | impregnacion o
(g/m?) (nm) inhibicion)
98, 125,
5 Isopropanol
Salas, 135, s prop E. coli (+)15
Guerrero 137, 238 S. aureus (+)2.2
2 PDC
y 260
Rajendran 60 -75 E. coli (+)5.2
75,3 2 PDC
et al. (2010) nm S. aureus (+)3.3
120nm 11
] 2 PDC AATCC 147
Sricharussin (cristales) (L:8)
140 (E. coliy S.
et al. (2011) Sin 5
NA NA aureus)
impregnar (L: 5)
Issa et al. Irradiacion E. coli
220 20 3-4 +
(2013) ultrasonido S. aureus
Perelshtein Irradiacion E. coli +(1h)
70 30 0,75 ]
et al. (2009) ultrasonido S. aureus +(3h)
Telas
Lorenz et al. Ag: 1 K. -
NA NA comerciales
(2012) Ag: 5 ) pneumoniae +
impregnadas
No Rx in situ con
Shateri K.
define el 200 13,3 la tela ] +
(2013) ) ) pneumoniae
gramaje sumergida

NA: No aplica. No es un estudio realizado a telas, son nanoparticulas comerciales, etc.

M/o: Microorganismo

Al igual que en el caso de Sricharussin et al. (2011), como se menciond

anteriormente, se debe considerar si se esta reportando la inhibicion como un

radio o un diametro, y si esta medido desde el centro de la muestra colocada. En

la norma AATCC se define a la zona de inhibicion como una superficie clara que

no muestre ningun crecimiento del microorganismo sembrado, sobre la superficie
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de un medio agar de crecimiento, en las proximidades de las fronteras del
especimen colocado en contacto directo con esta superficie del agar. La zona de
inhibicién se produce como resultado de la difusion del agente antimicrobiano de

la muestra.

En resumen, entre las principales diferencias con los dos estudios citados

anteriormente, se puede citar:

e Se utilizaron otro tipo de telas que diferian en el gramaje y en el tratamiento
previo que se les daba a las telas antes de ser sometidas a la impregnacion.
Para el caso de Sricharussin et al. (2011) se utilizaron telas de gramaje 140
g/m?, desencoladas y fregadas (lavadas). Para el caso de Rajendran et al.
(2010), se utilizaron telas tejidas con un gramaje de 75,3 g/m?.

e Los métodos de sintesis y las correspondientes caracteristicas de las
nanoparticulas utilizadas. Sricharussin et al. (2011) sintetiza las nanoparticulas
utilizando suspensiones con etanol y acetato de zinc, obteniendo formas de
varilla, esférica y multipétalo, alcanzando tamafos de 120 nm. Rajendran et al.
(2010) en cambio obtiene formas mas o menos esféricas obtenidas por un

método quimico humedo logrando un rango de tamanos de 60 a 75 nm.

Para los autores citados en la tabla anterior, los métodos de sintesis fueron:
Pechini para el presente estudio, uno denominado como Wet (humedo) para
Sricharusin et al. (2011). Para lIssa et al. (2013) se utiliz6 un método de
impregnacion in situ en las mismas telas, al igual que para Shateri (2013).
Mientras que para Perelshtein et al. (2009) y para y Lorenz et al. (2012) se trata

de estudios realizados con nanoparticulas comerciales.

Asimismo, se puede explicar la discrepancia en cuanto a los resultados negativos
obtenidos principalmente porque las nanoparticulas sintetizadas pueden haberse
concentrado en zonas especificas de la tela impregnada, ocasionando una
aglomeracion de las mismas, que pudo afectar globalmente a la actividad
antimicrobiana que posteriormente tendrian las telas. Este factor se descartaria

parcialmente a través de la similitud de los resultados de la evaluacion de los
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espectros UV-Vis en diferentes regiones de la tela. En la Tabla 3.5 se comparan

los resultados de actividad antibacteriana obtenidos con los de otros autores.

3.3.2. EVALUACION DE LAS PROPIEDADES UV DE LOS TEJIDOS DE
ALGODON IMPREGNADOS CON NANOPARTICULAS DE OXIDO DE
ZINC

Para evaluar las propiedades UV de los tejidos de algodon con nanoparticulas de
ZnO se realizaron analisis de espectroscopia de absorcion utilizando un
espectrofotometro Genesys 10s UV-Vis. En la figura 3.16 se muestran los perfiles
UV que se obtuvieron en este equipo para tejidos no tratados, tanto para la

absorcion como para la transmision.

En la figura 3.17 se muestran perfiles UV obtenidos de tejidos tratados con
nanoparticulas impregnadas por el método de isopropanol. En la figura 3.18 se
muestran perfiles UV de tejidos impregnados por el método de isopropanol
sometidos posteriormente al proceso de lavado. Por su parte en la Figura 3.19 se
muestran los perfiles UV de tejidos tratados con nanoparticulas impregnadas por
el método de pad-dry-cure. Finalmente en la Figura 3.20 se muestran perfiles UV
que se obtuvieron de tejidos impregnados por el método de pad-dry-cure,

sometidos posteriormente al proceso de lavado.

Para las graficas de transmitancia mostradas en las figuras 3.16, 3.17, 3.18, 3.19
y 3.20 se puede observar una tendencia de curva creciente. La transmision para
todas las telas es menor para las longitudes de onda mas bajas y va aumentando
conforme aumenta la longitud de onda del espectro respectivamente. Las graficas

de absorcion muestran la tendencia inversa.

Los resultados obtenidos por medio del andlisis de espectroscopia UV por una
parte sugieren que la variacion considerable de la protecciéon UV que presentaron
las telas ensayadas se podria asociar directamente con la mayor o menor
presencia de las nanoparticulas de ZnO en las mismas. Esto diferenciaria

principalmente a todas las telas del mismo tipo, lo cual a su vez estaria regido por



86

el método de impregnacion que permitid una mayor o menor adherencia en cada

caso y por el tipo de tela, que de acuerdo a su estructura favorecié en mayor o

menor grado la impregnacion.

10.3

%1

200.0 L. de onda 400.0

0.985 — - e ——————————
200.0 L. de onda

Figura 3.16. Espectros de transmitancia y absorbancia para una muestra LMC sin

impregnacion

En base a este razonamiento también se puede inferir de forma referencial la
presencia de nanoparticulas de ZnO en un cierto tipo de tela de acuerdo con el

efecto de protecciéon UV que ésta presente. Este efecto esta determinado por su

factor de proteccion UPF.

También se puede de esta manera establecer el método que brinda los mejores
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resultados de impregnacion. Asimismo se puede determinar la tela que presento

una mejor capacidad de adherencia de las nanoparticulas.
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Figura 3.17. Espectros de transmitancia y absorbancia para una muestra LGPy

Se tomaron correspondientemente datos de la transmitancia a través de cada uno

de los tejidos de prueba, valores que fueron obtenidos por espectroscopia UV.

Estos datos se tomaron entre las longitudes de onda de 290 y 400 nm en

intervalos de 5 nm.

Se obtuvieron en primera instancia los valores de las transmitancias UVA y UVB,

y posteriormente se calcul6 la transmitancia UVR. Esta transmitancia UVR esta

definida como la media aritmética de las transmitancias en las longitudes de onda
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del espectro ultravioleta. Finalmente se calcularon los factores de proteccion
ultravioleta. Estos resultados se muestran en la Tabla 3.6, en la cual se puede
comparar el valor de UPF para todas las telas impregnadas, antes y después de
la impregnacioén, e igualmente después de haber sido sometidas al proceso de

lavado.
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Figura 3.18. Espectros de transmitancia y absorbancia para una muestra LPy .

Se puede decir que una buena parte de los tejidos de algodon con las
nanoparticulas adheridas por el método de isopropanol bloquean parte de la
radiacion UV. Solamente una tela de las ocho evaluadas (LP) transmite una

cantidad de radiacion considerablemente elevada, por encima del 6,7% que,
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segun la norma AS/NZ 4339:1996, es la transmision minima para que el tejido se

pueda considerar protector.
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Figura 3.19. Espectros de transmitancia y absorbancia para una muestra de LGCp

Luego, la tela del tipo lienzo Rafaela prelavada levemente se acerca a este valor
mas que las otras cuatro telas que presentan un valor de transmitancia muy baja.
La mayor parte de estos tejidos de algoddn evaluados se pueden por tanto
considerar como protectores al transmitir una cantidad de radiacion muy por
debajo del valor establecido del 6,7%. En la Tabla 3.7 se resumen los valores de

UPF obtenidos paras las telas impregnadas por el método pad-dry-cure.

Igualmente para el caso de la Tabla 3.7, la mayoria de los tejidos de algodén con
las nanoparticulas adheridas por el método de pad-dry-cure bloquean parte de la

radiacion UV considerablemente por debajo del valor de 6,7% establecido como el
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minimo para ser considerados adecuadamente como protectores. Al igual que en
la impregnacion con isopropanol, se debe exceptuar unicamente el lienzo

Primavera.
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Figura 3.20. Espectros de transmitancia y absorbancia para una muestra LGPp,

Comparando los valores de transmision entre ambos métodos se tiene en
promedio valores levemente mas altos para las telas impregnadas por el método
de isopropanol que para las telas impregnadas por el método pad-dry-cure. Esto
sugeriria en primera instancia que el método de pad-dry-cure proporcioné una
mejor impregnacion de las nanoparticulas que se ve reflejado en una menor

cantidad de transmision de la radiacién a través de las telas. Sin embargo, se
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debe analizar el valor del factor de proteccion UV: UPF, lo que se hara

posteriormente.

Tabla 3.6. Valores de UPF de las muestras de tela impregnadas por el método con

isopropanol analizadas por espectrofotometria UV-Vis

) UPF UPF
] Gramaje ] UPF ]
Tipo de tela ) Sin . Impregnacion
(g/m?) . ) Impregnacion
impregnacion post lavado
Lienzo
] 98 0,17 0,22 0,26
Primavera
Lienzo Michelle
125 0,1 0,25 0,11
crudo
Lona Gaby
260 2,09 27,92 28
Prelavada
Lona Gaby
260 21 70,16 60,05
crudo
Gabardina
238 45,79 171,62 161,24
Delta 2 crudo
Gabardina
Delta 2 238 1,78 4,43 4,05
prelavada
Lienzo Rafaela
135 0,22 0,29 0,35
prelavada
Franela 137 0,32 1,96 1,44

El valor del UPF esta intimamente relacionado a los valores de transmision,

debido a que precisamente el calculo del UPF se realiza en base a los datos de

transmision obtenidos. De acuerdo a los valores limite de transmision media para

cada nivel de proteccién, dados por la norma AS/NZ 4339:1996, para la mayoria

de los casos se consiguieron transmisiones Tyyr medias por debajo del valor de

6,7%, lo cual se llega a considerar como una buena proteccion. En numerosas

telas se alcanzaron transmisiones consideradas como muy buena proteccién (por

debajo del valor de 4,1%) y casi el 40% de los tejidos ensayados inclusive
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presentaron transmisiones inferiores al 2,5% lo que es considerado como una

excelente proteccion.

Por lo tanto, los tejidos ensayados presentaran sobresalientes caracteristicas
protectoras ya que bloquean en una mayor proporcion la radiacién de las zonas
mas nocivas, sin que tenga mayor importancia el hecho de permitir un paso mayor
de la radiacion en las zonas correspondientes a longitudes altas. Este efecto se
puede visualizar en el valor que se obtiene para el UPF. En este sentido, la
férmula del UPF da un peso mucho mayor a las transmisiones en las zonas de las
longitudes bajas del espectro ultravioleta dado que presentan un efecto mas
perjudicial para la piel, y por otra parte considera en un grado bastante menor las

transmisiones de longitudes altas.

A continuacion se analizaran e interpretaran los valores mas representativos de
UPF obtenidos para las telas sin impregnacién, para las telas impregnadas por
ambos métodos y finalmente para las telas sometidas al proceso de lavado.
Asimismo se analizaran los cambios o variaciones mas representativos en los

valores de UPF.

Segun se aprecia en las tablas 3.6 y 3.7, el mayor valor de UPF corresponde al
dato de la tela del tipo gabardina Delta 2 crudo para los dos tipos de impregnacion
experimentados, con valores de UPF de 171,62 y 197,32 para el método de
isopropanol y pdc, respectivamente, sin haber sido sometidas al proceso de
lavado, y con valores de 161,24 y 152,85, respectivamente habiendo sido
sometidas al lavado. Estos valores superan ampliamente el valor de UPF de 40
sobre el cual se considera que el tejido presenta una excelente proteccion UV.
Como se puede notar, para el caso de esta tela, se tuvo un mayor valor inicial de
UPF para la impregnacién por el método de pad-dry-cure, pero después del
lavado se tuvo una disminucién mas drastica para este tipo de impregnacion. En
este caso se alcanz6 un valor de UPF menor inclusive que el obtenido para la tela
lavada impregnada por el método de isopropanol. Este hecho permitiria equiparar

la eficiencia del método del isopropanol ante el método de pad-dry-cure.
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Tabla 3.7. Resumen de los valores de UPF de las muestras de tela impregnadas por el

método de pad-dry-cure analizadas por espectrofotometria UV-Vis

UPF UPF
Gramaje UPF
Tipo de tela ) Sin . Impregnacion
(g/m?) ) ) Impregnacion
impregnacion post lavado
Lienzo
) 98 0,17 1,14 0,11
Primavera
Lienzo Michelle
125 0,1 0,2 0,53
crudo
Lona Gaby
260 2,09 30,86 23,33
prelavada
Lona Gaby
260 21 34,28 28,58
crudo
Gabardina
238 45,79 197,32 152,85
Delta 2 crudo
Gabardina
Delta 2 238 1,78 4,05 3,02
prelavada
Lienzo Rafaela
135 0,22 0,32 0,27
prelavada
Franela 137 0,32 1,72 1,55

Por otra parte, para varios tejidos de algodon sin ningun tratamiento de
adherencia de las nanoparticulas, se puede notar que se tiene una actividad de
proteccion UV considerable. Es decir, dichas telas presentan cierta proteccion UV
sin haber sido impregnadas con nanoparticulas. Sin embargo igualmente
aumentan en gran manera su capacidad de proteccion UV al adherirse las
nanoparticulas. Se puede notar también que se tienen variaciones considerables
de los valores de UPF obtenidos para todos los tipos de tela y por ambos métodos
de impregnacion. Sin embargo, para todos los casos ensayados se tuvo siempre
una mejora notoria de la proteccion UV, en unos casos mucho mas marcada que

en otros.
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Los valores mas bajos de proteccion UV se reportaron para las telas de los tipos
lienzo: Primavera, Rafaela, y Michelle crudo, para ambos métodos de
impregnacion. Aumento el valor de UPF para las telas del tipo Franela, teniéndose
finalmente un aumento mas significativo para las telas del tipo gabardina Delta 2

prelavada.

Con respecto a los valores de UPF obtenidos después de las pruebas de lavado,
se puede notar que para todos los casos se tiene una reduccion de este valor,
que en muchos casos no es considerable y que no resulta ser critica hasta el
punto de aproximarse al valor original de UPF de la tela sin impregnar. El proceso
de lavado, sin embargo, muestra haber tenido una reduccién mayor para unas
telas mas que para otras, como se puede diferenciar con los valores pre y pos
lavado para las telas de los tipos lienzo primavera impregnadas por ambos

métodos por ejemplo.

El mayor aumento de proteccion UV, dado por la mayor relacion de incremento
del valor de UPF (calculado dividiendo el valor final para el inicial) se da para las
telas del tipo lona Gaby prelavada y crudo. Llega a ser mas de diez veces del
valor inicial de UPF de las telas sin impregnar, para ambos métodos de
impregnacion; inclusive llegando a ser casi 35 veces el valor inicial de UPF para la
tela lona Gaby crudo impregnada por el método de isopropanol. Con esto se
puede concluir que estas telas presentan la mejor capacidad de adherencia de las
nanoparticulas de tal manera de haberles provisto de la mejora mas notoria y
pronunciada de sus propiedades de proteccion UV. Mientras tanto, la tela que
presentd los mayores valores de proteccion UV como ya se dijo, fue la tela
gabardina Delta 2 crudo, presentando asi la mejor resistencia al paso de la luz UV

de todas las telas experimentadas.

También destacan los aumentos en los valores de UPF de las telas de los tipos
LGC y LGP impregnadas por ambos métodos. En estos casos se alcanzan
valores UPF cercanos a 30, encontrandose dentro del rango de UPF considerado
como muy buena proteccion (entre 25 y 40). Sobresale el valor de 70,16 para la

LGC,, impregnada por el método de isopropanol, llegando a considerarse como
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excelente proteccion (superior a 40). Existe una variacion considerable de los
valores de UPF de esta tela, de acuerdo al método de impregnacién. Para este
tipo de tela el método de isopropanol presentd una adherencia considerablemente
mejorada de las nanoparticulas al evidenciarse una mayor presencia de estas por

el efecto que brindan (mayor valor de UPF).

Algaba, I. (2004), relaciona el UPF de articulos textiles de algoddn elaborados con
fibras celulésicas de algodén, Modal y Modal Sun, con parametros estructurales
de estos tejidos que han sido generalmente utilizados en su definicion técnica
como son el espesor y el peso por unidad de superficie. Al comparar los
resultados del presente estudio en cuanto a proteccion UV, con los obtenidos por
Algaba, I. (2004), se puede notar que se obtuvieron resultados similares en
cuanto a la tendencia de los espectros de absorcion y de transmision para las
telas evaluadas. Los valores de transmision UVR y de UPF se muestran dentro de
los mismos rangos, considerados como aceptables para estudios de esta

naturaleza.

Por ejemplo, en Algaba, I. (2004) se reportan resultados de UPF mayoritariamente
en el orden de 5 para el algodoén, de 10 para la fibra celulésica Modal, y de 70 en
promedio para la fibra Modal Sun. Comparando con el algodoén, en el presente
estudio se obtuvieron resultados en promedio cercanos a 5, valor obtenido por
Algaba, I. Sin embargo, el UPF de varias telas impregnadas mencionadas
anteriormente alcanzé valores superiores a las fibras Modal y Modal Sun. Por ello
puede considerarse que se consiguid mejorar las propiedades de las telas de
algodén hasta igualar o inclusive superar las propiedades de otras fibras

celuldsicas.

Para el caso de Sricharussin et al. (2011), se analiza la proteccién UV en base a
los datos de transmision obtenidos del espectro correspondiente. Se reporta en
este caso una transmision del 100% para todas las longitudes de onda para las
telas sin impregnar. La presencia de ZnO proporciona una disminucion en la
transmision UV para todas las telas impregnadas, sobre todo mas marcada en la

region UVB, y siendo muy baja para la region mas alla de los 370 nm.
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Ademas, las telas impregnadas con nanoparticulas esféricas tienen el menor
porcentaje de transmision, rondando un promedio de 30%, concluyendo que esta
forma de las nanoparticulas de ZnO muestra las mejores propiedades de bloqueo
UV para las telas de algoddn. Por su parte, la menor capacidad de proteccion UV
correspondidé a las formas multipétalo y nanovarillas. Esto se explica por la la
cantidad de ZnO presente en la superficie de las telas impregnadas o por la

distribucion de la orientacion de estas formas (p. 1039-1040).

Para este caso de Sricharussin et al. (2011) la cantidad de Zn en la superficie de
las telas decrece dramaticamente, lo cual se explica en este articulo que se debe
a que las nanoparticulas de ZnO no estan covalentemente injertadas a la
superficie de la tela. Sin embargo, se sefala finalmente que la eficacia en la
proteccion contra la radiacion UV de las telas después del lavado se mantuvo adn

alrededor de valores de transmitancia del 50% (p. 1040).

Al comparar los resultados de Sricharussin et al. (2011) con los obtenidos en el
presente estudio, se puede observar que para las graficas obtenidas de
transmision se tienen de manera general para las telas impregnadas valores
mucho mas bajos de transmision que los de Sricharussin et al. (2011). Esto refleja
que se ha conseguido una proteccién UV mucho mas alta; y aun esta tendencia

se mantiene para las telas impregnadas después de haber sido lavadas.

También se han obtenido para el presente estudio resultados significativamente
aventajados con respecto a Becheri et al. (2008), quienes estudiaron la aplicacién
de nanoparticulas de ZnO a través de algodén (146 g/m?) y en lana
respectivamente, para su blindaje. En este caso se evalué la eficacia del
tratamiento a través de espectrofotometria UV-Vis y el calculo del factor de
proteccion UV (UPF). De acuerdo al UPF4 calculado para este caso (4,92), que es
significativamente menor que el valor estdndar para ser clasificado como
excelente proteccion UV, no se obtiene una excelente proteccion UV. Se confirma
la proteccion contra la radiacion UV producida por el tratamiento de las telas con
el ZnO nanoparticulado. Sin embargo, se declara que este efecto puede ser

mejorado seleccionando una tela mas compacta, seleccionando otro tipo de
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material como polyester, o usando un procedimiento diferente para el curado de

las telas con la dispersion de ZnO (p 680).

3.3.3. EVALUACION GLOBAL DE LA ADHERENCIA Y PERMANENCIA EN
LOS TEJIDOS DE ALGODON DE LAS NANOPARTICULAS DE OXIDO
DE ZINC

Para evaluar globalmente la adherencia y permanencia de las nanoparticulas de
ZnO en los tejidos de algoddn se procede a continuacion a analizar cada uno de
los resultados obtenidos por las diferentes técnicas experimentales utilizadas en
este estudio. La informacion inicial podria ser referencial, pero luego se verificara
de acuerdo al analisis determinante de los efectos de mejora de propiedades que

manifiestan la efectiva presencia de las nanoparticulas en las telas de algodon.

La adherencia y la permanencia posterior al lavado de las nanoparticulas de ZnO
en las telas se evalu6 en primera instancia en base a los analisis instrumentales
de MEB, AA y FTIR, dando como resultado una disminucion considerable de la
concentraciéon de Zn que se hizo mas evidente en los resultados de la opcion EDS
del analisis MEB, e igualmente en los analisis comparativos de los espectros FTIR
a través de los valores obtenidos de coeficientes de correlacion. Ademas, se hizo
notoria esta disminucion, pero en menor medida, a través de los analisis de AA de

la concentracion de Zn.

De acuerdo a los analisis de MEB y FTIR, la tela que presentoé la mejor capacidad
de adherencia de las nanoparticulas, y la mejor permanencia de las mismas fue la
del tipo lona Gaby prelavada. La caracteristica que pudo tener una mayor
influencia en este resultado pudo haber sido el elevado gramaje que presentaba
esta tela de entre las utilizadas en este estudio (a pesar de no ser el mayor).
Adicionalmente, los resultados para la mayoria de las demas telas no difirieron en
gran medida con los de la tela citada. Por ello, en este punto del estudio no se
podria determinar aun la mejor tela en cuanto a impregnacion y a permanencia de
las nanoparticulas de ZnO, lo cual se lograra definitivamente con los posteriores

analisis.
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Para las telas de los tipos lienzo Michelle crudo, Primavera y Rafaela prelavada,
se tuvieron resultados considerablemente inferiores referidos a la presencia del
ZnO en las telas con respecto a las demas. Por ello se puede afirmar que estas
telas no presentan las caracteristicas mas adecuadas para la adhesion de las
nanoparticulas, tendencia que también se pudo comprobar de acuerdo a los
analisis de proteccion antimicrobiana y UV de dichas telas. Esto se pudo deber
probablemente al reducido gramaje que tienen estas telas con respecto a las
demas, y también a los tipos de ligamentos que tenian dichas telas, que les daban

propiamente su caracter de lienzos.

La permanencia de las nanoparticulas en los tejidos se evalu6 ademas en base a
la comparacion del desempefio de los diferentes tejidos. Esto tanto para la
proteccion antimicrobiana como para la proteccion UV en cuanto a mejorar estas
propiedades con respecto al material que no fue sometido al proceso de
impregnacion de las nanoparticulas, aun después de haber sido lavadas las telas.
Para constituirse a la final en una opcion mas apreciable y util para determinar la

permanencia de las nanoparticulas en las telas de algodon impregnadas.

Los analisis de proteccion antimicrobiana por su parte mostraron un resultado
positivo para la mayoria de las telas evaluadas, teniendo una mejor respuesta
ante la actividad de los microorganismos Gram-positivos que ante los Gram-
negativos experimentados. Las telas de los tipos: lienzo Primavera, lona Gaby
prelavada, lienzo Rafaela prelavada y Franela para el caso de la impregnacién por
isopropanol; y las telas de los tipos: lienzo Rafaela prelavada y Franela para el
caso de la impregnacion por pad-dry-cure presentaron resultado negativo para los

microorganismos Gram-negativos.

Esto daria a entender que estos tipos de tela no presentaron la mejor adherencia
de las nanoparticulas. Sin embargo la informacién proporcionada por la proteccién
UV, que tendra un caracter cuantitativo, del cual adoleci6 el analisis de proteccién
antimicrobiana, sera la que definitivamente demuestre de manera comparativa la

mejor capacidad de adherencia y permanencia de las nanoparticulas. Asimismo
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detallara de manera mas precisa las distintas capacidades de adherencia de las

nanoparticulas de cada tela y por cada método de impregnacion.

Con respecto a la permanencia de las nanoparticulas, el analisis de proteccion
antimicrobiana ratificé la tendencia de proteccion que tenian las telas respectivas
antes de ser sometidas al lavado. Sin embargo se pudo notar una reduccion en
algunos casos de manera significativa de la proteccion antimicrobiana al punto de
haber tenido dificultad de ser medida, y consecuentemente siendo reportada

como negativa.

Los resultados de los anadlisis de proteccion UV por su parte sugirieron una
adherencia aceptable de las nanoparticulas a la mayoria de telas de algodon
utilizadas, habiendo en todos los casos aumentado el valor del factor de
proteccion UV: UPF con respecto al valor original. Esto sin haber llegado en todos
los casos a valores considerados como O6ptimos, para brindar una excelente
proteccion UV, pero llegando a brindar una buena proteccion en la mayoria de los

casos, y muy buena en muchos casos igualmente.

El valor de UPF para la tela gabardina Delta 2 crudo superd por un amplio margen
al UPF obtenido para las demas telas, inclusive después de haber sido sometida
al lavado, y para los dos métodos de impregnacion, presentandose como la mejor
tela en cuanto a resistencia del paso de la luz UV, es decir brindando la mejor
proteccion UV. Sin embargo, al hacer referencia a la capacidad de adherencia de
las nanoparticulas de ZnO e igualmente a la capacidad de permanencia de estas
nanoparticulas después de haber sido sometida al proceso de lavado, se debe
considerar mas bien la potencialidad de las telas para mejorar sus propiedades,
en este caso de proteccién UV. Estas estarian relacionadas directamente con la
presencia y permanencia de las nanoparticulas que se han impregnado, las que
marcarian exclusivamente esta diferencia en las propiedades, con respecto a las

que presentaba inicialmente.

De esta manera, la mejor capacidad de adherencia estaria dada por la mayor

relacion de aumento del valor de UPF, que corresponderia en este caso a las
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telas de los tipos lona Gaby crudo y prelavada, destacandose la primera por
alcanzar un aumento de casi 35 veces el valor inicial de UPF, al ser impregnada
por el método de isopropanol. Esta informacién corrobora que las telas del tipo
lona Gaby crudo o prelavada, presentan la mejor adhesion de nanoparticulas que
se traduce en este caso en un vertiginoso aumento del factor de proteccion UV:
UPF.

Con respecto a la permanencia, a pesar de disminuir los efectos de proteccion UV
de las telas después de haber sido sometidas a los procesos de lavado, no lo
hacen de manera critica al punto de perderse estos efectos de proteccion UV. Por
esto se puede considerar de manera general que la impregnacion de las
nanoparticulas a través de ambos métodos, y su permanencia, se han dado

convenientemente para la mayoria de las telas utilizadas en este estudio.

De acuerdo a los resultados que se obtuvieron en este trabajo se puede concluir
que el método de isopropanol de manera general brinda mejores resultados de
adhesion de las nanoparticulas que el método pad-dry-cure, para la mayoria de
las telas ensayadas. Se pudo comprobar que el tipo de tela, sus caracteristicas y
la configuracion del tejido tienen una influencia fuertemente marcada sobre la
menor o mayor capacidad de adherencia de las nanoparticulas, para uno u otro
método, y posteriormente sobre el efecto que la presencia de estas brinde. Un
mayor gramaje estaria asociado con una mejor adhesion, e igualmente el
ligamento de las telas de los tipos Lonas y Gabardinas presentarian una

aventajada adhesion frente al ligamento de los Lienzos.

También se pudo establecer que para cada método de impregnacién, el mayor o
menor grado de funcionalidad en el sentido de brindar una mejor adherencia y
mas prolongada referida a la permanencia, resistiendo al lavado, difiere o esta
determinado fuertemente por el tipo de tela. A su vez, cada tela bien podria tener
cierta preferencia por un método de impregnacion u otro, dependiendo de la
compatibilidad de su estructura micro y macromolecular, para favorecer dicho

método en cuanto a adherencia y resistencia al lavado.
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Tal como sucedié en el estudio de Sricharussin et al. (2011), se pudo notar de
acuerdo a los resultados que las nanoparticulas disminuyeron en ciertos casos
drasticamente su concentracion en las telas después del proceso de lavado. La
cantidad de ZnO en la superficie de estas telas estuvo adherida de manera
superficial, lo que se corroboraba al cambiar sus propiedades y su
comportamiento después de ser sometidas al proceso de lavado. Esto sugiere
que en este caso, las nanoparticulas de ZnO no estuvieron injertadas

covalentemente a la superficie de la tela (p. 1040).
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4. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

4.1. CONCLUSIONES

Las nanoparticulas sintetizadas a diferentes condiciones de calcinacién fueron
caracterizadas a través de analisis de DRX que arrojaron como resultado la
confirmacién de la presencia de ZnO en todas las muestras analizadas, en la
forma de zincita y con una pureza de 100%. Los resultados de la composiciéon
de las nanoparticulas sintetizadas para el analisis de MEB constataron la
presencia de los elementos Zn y O, lo que permitié afirmar que efectivamente

estan presentes estos elementos, probablemente en la forma de ZnO.

El menor diametro efectivo obtenido de las diferentes sintesis de
nanoparticulas, determinado por el analisis de DLS fue de 22,8 nm, obtenido a
las condiciones de calcinacién de 700°C y 3 horas. Esta informaciéon fue
corroborada por el analisis TEM para el cual se obtuvieron tamafos de

particula en el orden de los 25 nm.

La caracterizacién de las nanoparticulas sintetizadas a través del analisis de
espectroscopia FTIR arrojo como resultado los respectivos espectros para
cada sintesis. Al comparar con el espectro infrarrojo de ZnO comercial se
obtuvieron coeficientes de correlacion mayores a 0,97 para todas las muestras
analizadas y con un valor maximo de 0,99403. Esos valores son considerados
adecuados para comprobar que se obtuvo efectivamente ZnO.
Adicionalmente, la presencia del pico cercano a los 490 cm™' obtenido en los
respectivos espectros para todas las sintesis realizadas comprueba la

presencia de dicho compuesto.

Las condiciones de operacién de 700°C y 3 h en la fase de calcinacion dentro
del proceso de sintesis de las nanoparticulas de ZnO fueron las mejores al
corresponder con los mejores resultados en cuanto a menor tamafio de

particula. Esta caracteristica fue definida como determinante frente a la
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pureza de ZnO al seleccionar las mejores condiciones del tratamiento térmico
puesto que esta ultima demostré ser muy similar para todas las sintesis. Estas
condiciones se utilizaron para sintetizar toda la cantidad necesaria de
nanoparticulas de ZnO para realizar las impregnaciones posteriores en las

telas de algodon.

De acuerdo a la informacion proporcionada por la opcion EDS del analisis de
MEB, la tela que presentd la mejor impregnacién de ZnO fue la del tipo Lona
Gaby prelavada sometida a impregnacion por el método de isopropanol. Dicha
tela presentd el mayor porcentaje de Zn (84,1%). Ademas después de ser
lavada, esta misma tela impregnada por el mismo método citado, presento el
mayor porcentaje de Zn de las telas lavadas (71,7%). El mejor método de
impregnacion de las nanoparticulas de ZnO acuerdo a la eficacia de
impregnacion medida por la presencia de Zn en las telas relacionada a su vez

con la presencia de ZnO, es el método de isopropanol.

De acuerdo a la reduccion de porcentaje de Zn de las telas después de
haberse sometido al proceso de lavado, la tela del tipo Lienzo Primavera
impregnada por el método de isopropanol presenta la reduccion mas drastica
en dicho porcentaje, o que hace concluir que esta impregnacion se dio de
manera muy superficial, reduciéndose en gran manera la cantidad de ZnO
impregnado inicialmente sin lograr permanecer en la tela y no resistiendo al

proceso de lavado.

De acuerdo al andlisis de los espectros FTIR, el mejor método de
impregnacion es el de isopropanol y la tela que present6 la mejor adherencia
de las nanoparticulas de ZnO fue la del tipo lona Gaby prelavada, de acuerdo
a los resultados del coeficiente de correlacion obtenido (0,89) de la
comparacion del espectro de esta tela restado la tela sin adherencia y con
respecto al del ZnO sintetizado en el marco del analisis FTIR realizado a las

telas.
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El resultado de la evaluacion de propiedades antimicrobianas de las telas
impregnadas con nanoparticulas de ZnO por dos métodos diferentes, uno
usando isopropanol y otro con la técnica denominada Pad-dry-cure, arrojo
resultados positivos en ambos casos, para la mayoria de las telas de algodon

evaluadas.

El ZnO inhibi6 adecuadamente cepas de los microorganismos de prueba
Staphylococcus epidermidis y Staphylococcus aureus (Gram-positivos), y
Klebsiella pneumoniae y Escherichia coli (Gram-negativos).

Las nanoparticulas de ZnO adheridas a los tejidos de algodén, a las
concentraciones experimentadas utilizadas son capaces de inhibir a los
organismos de prueba Staphylococcus epidermidis y Staphylococcus aureus
(Gram-positivos); y Klebsiella pneumoniae y Escherichia coli (Gram-

negativos).

Las nanoparticulas de ZnO sintetizadas y posteriormente adheridas pueden
haberse concentrado en zonas especificas de algunas telas ocasionando una
aglomeracion de las mismas, que pudo afectar a la actividad antimicrobiana de

dichas telas.

Los tejidos ensayados presentaron en general buenas caracteristicas de
proteccion UV ya que bloquearon en una mayor proporcion la radiacion de las
zonas mas perjudiciales del espectro UV, llegandose a conseguir en la
mayoria de los casos transmisiones Tyyr medias por debajo del valor de 6,7%,
lo cual se considera como una buena proteccion, y casi el 40% de los tejidos
ensayados inclusive presentaron una excelente proteccion al reportarse

valores de transmisiones inferiores al 2,5%.

Los resultados obtenidos del analisis de proteccion UV de los tejidos de
algoddn ensayados sugieren que el método de isopropanol en general brindé
una mejor adhesion de las nanoparticulas de ZnO, asi como una mejor

permanencia de las mismas, posterior al proceso de lavado.
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Los mayores valores de UPF obtenidos de 171,62 y 197,32 corresponden
respectivamente a la tela del tipo gabardina Delta 2 crudo impregnada por los
meétodos de isopropanol y de pad-dry-cure, respectivamente y que no fueron
sometidas a un proceso de lavado, los cuales superan ampliamente el valor de
UPF de 40 sobre el cual se considera que un tejido presenta una excelente

proteccion UV.

Las telas de los tipos lona Gaby crudo y lona Gaby prelavada presentaron la
mejor capacidad de adherencia de las nanoparticulas de ZnO al haberles
provisto estas ultimas, de las mas pronunciadas mejoras de sus propiedades
de proteccién UV, reportandose incrementos de hasta 35 veces del valor incial
de UPF, en el primer caso y de 10 veces en el segundo; igualmente
presentaron la mejor capacidad de permanencia de las nanoparticulas al
mantenerse en el mismo orden los valores de UPF después del lavado, con

una variacién poco considerable.

De acuerdo al andlisis global de la evaluacion de la adherencia de las
nanoparticulas de ZnO en los diferentes tejidos de algodon ensayados,
considerando los analisis instrumentales de MEB, FTIR y AA realizados a las
telas y de acuerdo a la evidencia del mejoramiento de las propiedades
antimicrobianas y de proteccion UV se concluye que el método de isopropanol
de manera general brinda los mejores resultados en cuanto a adhesion y
permanencia de las nanoparticulas de ZnO para la mayoria de las telas

ensayadas.

La estructura y configuracion de las telas de algodén favorece en mayor o
menor grado para cada caso la adherencia de las nanoparticulas de ZnO y a
su vez la resistencia al lavado, para cada método de impregnacion utilizado.
Un mayor gramaje estaria asociado con una mejor adherencia de las
nanoparticulas. Los ligamentos de las telas de los tipos Lona y Gabardina
serian mas favorecidos frente al ligamento de telas tipo Lienzos para la

adherencia de las nanoparticulas.
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Para algunos casos, las nanoparticulas disminuyeron de manera drastica su
concentracion en las telas después del proceso de lavado, lo cual se explica
por la ausencia de unidon covalente entre las nanoparticulas de ZnO vy los
tejidos de algodon que pudo no haberse logrado; y mas bien se pudo haber

tenido una adherencia de caracter superficial en dichos casos.

4.2. RECOMENDACIONES

Para la parte concerniente a la actividad antimicrobiana, se recomienda utilizar
una diferente concentracion de bacterias y se podria también investigar el uso
de la actividad del ZnO frente a otro tipo de bacterias e inclusive frente a

hongos.

Se recomienda en estudios posteriores utilizar diferentes concentraciones de
nanoparticulas de ZnO para determinar una concentracién adecuada minima
que permita obtener una inhibicion efectiva y sobre todo apreciable del

crecimiento microbiano.

Se recomienda asi mismo experimentar otras técnicas de analisis
antimicrobiano, en las que se pudiera a su vez variar la cantidad de colonias
inoculadas (la carga microbiana), y de ser posible también, los
microorganismos de prueba. Se podrian probar otras cepas, y también se
podrian realizar ensayos in vitro, es decir, probando las telas con personas
que se utilicen las ropas impregnadas con las nanoparticulas, siguiendo los

procedimientos correspondientes.

Realizar mediciones de la proteccion UV en diferentes partes de diferentes
tejidos determinados, realizando muestreos numerosos y representativos de

los mismos.

Se recomienda igualmente investigar otros métodos de impregnacion con el fin

de aumentar la cantidad de ZnO incrustado en la estructura del tejido después
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del lavado, como por ejemplo aplicar la sintesis de nanoparticulas in situ, o la

pulverizacion catddica durante la polimerizacion del plasma, entre otras.

Se recomienda de manera general para estudios posteriores tomar en cuenta
todas las consideraciones que atafien al hecho de la configuracion de las telas
y la forma en la que se toman las mediciones, de acuerdo a los recursos que

se dispongan, para realizar las mediciones requeridas.
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ANEXO1

TERMINOLOGIA DEL MANUAL DE PROCEDIMIENTO DE LA
NORMA AATCC 147-2008

Terminologia del método racha paralelo para la norma AATCC 147-2008 para la
evaluacion de las propiedades antimicrobianas de los tejidos de algodén.

1. La actividad, una medida de la eficacia del agente antibacteriano

2. Agente antibacteriano, todo producto quimico que mata las bacterias
(bactericida) o interfiere con la multiplicacion, el crecimiento o la actividad
de las bacterias (bacteriostatico).

3. Zona de inhibicién, area clara de no crecimiento de un microorganismo,
cultivado sobre la superficie del agar, colocado en contacto directo del
material de estudio con la superficie del agar.

NOTA: Una zona de inhibicién se produce como un resultado de la difusion de

un agente antimicrobiano de la muestra.
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ANEXO II

RESULTADOS DE LAS DIFRACCIONES LOS ANALISIS DE
LLEVADOS A CABO EN EL LABORATORIO DE ENSAYOS
METROLOGICOS Y DE MATERIALES LEMAT DE LA ESCUELA
SUPERIOR POLITECNICA DEL LITORAL ESPOL
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ANEXO III

RESULTADOS DE LOS ANALISIS DE TAMANO DE PARTICULA
POR DISPERSION DINAMICA DE LUZ DE SINTESIS
REALIZADAS A DIFERENTES CONDICIONES DE CALCINACION
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Figura A.IIL.1. Intensidad vs Didmetro de particula para la Sggo°, 6n
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ANEXO IV

TELAS ANTES Y DESPUES DE LA IMPREGNACION

Figura A.IV.1. Telas utilizadas de los diferentes tipos a) sin impregnar (en fundas
ziplock) y b) impregnadas
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ANEXO V

MANUAL DE PROCEDIMIENTOS Y EVALUACION DE LA NORMA

AATCC 147-2008

Manual de procedimientos de l1a norma AATCC 147-2008

Dispensar agar nutritivo esterilizado (o algun medio apropiado) [enfriado a 47
1 2 °C] mediante el vertido de 15 £ 2 ml en cada placa de Petri estandar (15 x
100 mm) de fondo plano. Permitir al agar que gelifique firmemente antes de la
inoculacion.

Preparar el inéculo mediante la transferencia de 1,0 + 0,1 ml de un caldo de
cultivo de 24 h en 9,0 £ 0,1 ml de agua destilada estéril contenida en un tubo
de ensayo o matraz pequefio. Mezclar bien usando una adecuada agitacion.
Usando un asa de siembra de 4 mm, cargarla completamente de in6culo
diluido y transferirla a la superficie de la placa de agar estéril haciendo cinco
rayas aproximadamente de 60 mm de longitud, espaciados 10 mm entre si
cubriendo el area central de una placa Petri estandar sin volver a llenar el
asa. Tener cuidado de no romper la superficie del agar al tiempo que se las
raya.

Presionar suavemente la muestra de ensayo en sentido transversal a través
de las cinco rayas de inoculo para asegurar el contacto intimo con la
superficie del agar. Esto se puede lograr mas facilmente presionando la
muestra en la superficie del agar con un elevador de seccién biolégico o con
una espatula que ha sido esterilizada por flameado y luego enfriada por aire
inmediatamente antes del uso.

Si los rizos de las muestras evitan el contacto intimo con la superficie
inoculada, colocar portaobjetos de vidrio estériles en los extremos de la
muestra para mantenerla en su lugar.

Incubar a 37 + 2 °C durante 18-24 h.
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Evaluacion de la norma AATCC 147-2008

1. Se examinan las placas incubadas para observar la interrupcion del
crecimiento a lo largo de las franjas de in6culo por debajo de la muestra y
para una zona clara de inhibicién mas alla de su borde. La anchura media de
una zona de inhibicién a lo largo de una franja a cada lado de la muestra de

ensayo puede calcularse utilizando la siguiente ecuacion:
(T — D) [A.V.1]
W=——F—7—
2
Donde:
W = ancho de la zona clara de inhibicion en mm
T = diametro total de muestra de ensayo y la zona clara en mm

D = diametro de la muestra de ensayo en mm

2. El tamafio de la zona no puede ser interpretado como una evaluacion
cuantitativa de la actividad antibacteriana. El informe de resultados incluira
una observacion de zonas de inhibicién y el crecimiento bajo la muestra si
estuvieran presentes. El criterio para la superacion de la prueba debe ser
acordado por las partes interesadas. Para constituir una actividad
antibacteriana aceptable, no debe haber colonias bacterianas directamente

debajo de la muestra en el area de contacto.
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ANEXO VI

RESULTADOS DEL ANALISIS FTIR REALIZADO A LAS TELAS
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Figura A.VI.1. Comparacion de espectros FTIR de una tela LPp restada con respecto a la
muestra de la sintesis Ssp_600°, 3n de las nanoparticulas de ZnO
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Figura A.VI.2. Comparacion de espectros FTIR de la tela LGPp restada con respecto a la

muestra de la sintesis Ssp_s00°, 3n de las nanoparticulas de ZnO
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ANEXO VII

RESULTADOS DEL ANALISIS ANTIBACTERIANO REALIZADO A
LAS TELAS

Figura A.VIL.1. Tela LPp, inoculada con los microorganismos de prueba Staphylococcus
epidermidis y Klebsiella pneumoniae, respectivamente.

Figura A.VIL2. Telas del tipo LMCp inoculadas con los microorganismos Staphylococcus
epidermidis y Klebsiella pneumoniae
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Figura A.VIIL4. Disposicion de las cajas Petri para inspeccionar la actividad

antimicrobiana



